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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

Verfahren zur Herstellung von Wasch- und Reinigungsmittelformkorpern 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstel- 
lung von Wasch- und Reinigungsmittelformkorpern, die 
ein deutlich verbessertes Eigenschaftsprofil aufweisen. 
Wasch- und Reinigungsmittelformkorper mit hoherer Sta- 
bilitat, kurzeren Auflosezeiten und herausragender Lager- 
stabilitat lassen sich dabei durch ein vierstufiges Verfah- 
ren herstellen, das die Schritte 

a) Verarbeitung wenigstens Ciberwiegend fester, feinteili- 
ger Inhaltsstoffe im plastifizierten Zustand zu schutt- und 
rieselfahigen Granulaten hoher Dichte, 

b) Herstellung eines oder mehrerer Agglomerate aus wei- 
teren optional einzusetzenden Inhaltsstoffen, 

c) Vereinigen der Granulate aus den Schritten a) und b) zu 
zu verpressenden Vorgemischen 

und 

d) Verpressen der Vorgemische zu ein- oder mehrphasi- 
gen Formkorpern, 

umfafct, wobei die in den Schritten a) und b) hergestellten 
Granulate im wesentlichen frei von Feinanteilen sind und 
Teilchengrofcen zwischen 900 und 2000 urn aufweisen. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Formkorpern, die wasch- und reinigungsaktive 
Eigenschaften besitzen. Insbesondere betrifft die Erfindung ein Verfahren zur Herstellung von Wasch- und Reinigungs- 
5 mittelformkorpern fur die Textilwasche in einer Haushaltswaschmaschine, die kurz als Waschmitteltabletten bezeichnet 
werden. 

Handelsiibliche Wasch- und Reinigungsmittel werden heutzutage in Form von Flussigprodukten oder Feststoffen an- 
geboten. Bei der letzteren Angebotsform unterscheidet man herkommliche Pulver oder Konzentrate, die beispielsweise 
durch Granulation oder Extrusion erhaltlich sind. Gegenuber den herkommlichen Pulvern weisen konzentrierte Wasch- 

10 und Reinigungsmittel den Vorteil auf, daB ein verringerier Verpackungsaufwand betrieben werden muB und pro Wasch- 
gang mengenmaBig weniger dosiert werden muB. Auch werden durch die verringerten PackungsgroBen die Transport- 
und Lagerkosten verringert. Die hochstkonzentrierte Form, in der Wasch- und Reinigungsmittel gegenwartig in einigen 
Landern im Markt. angeboten werden, sind verpreBte Wasch- und Reinigungsmittelformkorper. Wahrend Wasserenthar- 
ter und maschinelle Geschirrspulmittel in dieser Angebotsform weit verbreitet sind, tauchen bei Textilwaschmitteln viel- 

15 faltige Probleme auf, die einer weiten Verbreitung und Verbraucherakzeptanz bislang entgegenstehen. Aufgrund der 
deudich hoheren Tensidgehalte werden die iiblicherweise bei der Angebotsform des Formkorpers auftretenden Probleme 
noch potenziert. Besonders problematisch sind Waschmitteltabletten, welche alkoxyiierte nichtionische Tenside enthal- 
ten, da diese Tensidklasse sich negativ auf die Loslichkeit der Tableuen auswirkt - andererseits sind gerade diese Tenside 
wegen ihres hohen Wasch vermogen ausdriicklich erwiinscht. 

20 Insbesondere die Dichotomie zwischen einem genugen harten Formkorper und einer hinreichend schnellen Zerfalls- 
zeit ist dabei ein zentrales Problem. Da hinreichend stabile, d. h. form- und bruchbestandige Formkorper nur durch ver- 
haltnismaBig hohe PreBdrucke hergestellt werden konnen, kommt es zu einer starken Verdichtung der Formkorperbe- 
standteile und zu einer daraus folgenden verzogerten Desintegration des Formkorpers in der waBrigen Flotte und damit 
zu einer zu langsamen Freisetzung der Aktivsubstanzen im Wasch- bzw. Reinigungsvorgang. Die verzogerte Desintegra- 

25 tion der Formkorper hat weiterhin den Nachteil, daB sich ubliche Wasch- und Reinigungsmittelformkorper nicht uber die 
Einspulkammer von Haushaltswaschmaschinen einspulen lassen, da die TabletLen nicht in hinreichend schneller Zeit in 
Sckundarpartikcl zcrfallcn, die klcin genug sind, um aus Einspulkammer in die Waschtrommcl cingcspult zu werden. 

Zur Losung dieses Problems existieren im Stand der Technik vielfaltige Ansatze. Neben dem Einsatz spezieller In- 
haltsstoffe, die die Desintegration fordem sollen, werden auch die Beschichtung einzelner Inhaltsstoffe sowie das Absie- 

30 ben der zu verpressenden Vorgemische vorgeschlagen. 

So offenbart die EP-A-0 466 484 (Unilever) Waschmitteltabletten, bei denen das zu verpressende Vorgemisch Teil- 
chengroBen zwischen 200 und 1200 um aufweist, wobei Ober- und Untergrenze der TeilchengroBen um nicht mehr als 
700 um differieren. Das Verpressen deutlich groberer Teilchen zu Tableuen wird in dieser Schrift nicht nahegelegt. 
Auch die EP-A-0 522 766 (Unilever) betrifft Formkorper aus einer kompaktierten, teilchenformigen Waschmittelzu- 

35 sammensetzung, enthaltend Tenside, Builder und Desintegrationshilfsmittel (beispielsweise auf Cellulosebasis), wobei 
zumindest ein Teil der Partikel mit dem Desintegranonsmittel beschichtet ist, das sowohl Binder- als auch Desintegrati- 
onswirkung beim Auflosen der Formkorper in Wasser zeigt. Diese Schrift weist auch auf die generelle Schwierigkeit hin, 
Formkorper mit adaquater Stabilitat bei gleichzeitig guter Loslichkeit herzustellen. Die TeilchengroBe im zu verpressen- 
den Gemisch soli dabei oberhalb von 200 um liegen, wobei Ober- und Untergrenze der einzelnen TeilchengroBen um 

40 nicht mehr als 700 um voneinander abweichen sollen. Auch in dieser Schrift wird explizit ausgesagt, daB die Teilchen 
nicht grober als 1200 um sein sollen. 

Die DE 40 10 533 (Henkel KGaA) offenbart ein Verfahren zur Herstellung von PreBlingen aus vorverdichteten Gra- 
nulaten. Hierbei werden die in einer ersten Arbeitsstufe durch Strangpressen und Zerteilen hergestellten Granulate gege- 
benenfalls mit weiteren Inhalts- und Hilfsstoffen vermischt und tablettiert. Der Anteil des vorverdichteten Granulats an 

45 den PreBlingen betragt in dieser Schrift bis zu 100%. Eine Vorbehandlung der optional eingesetzten Zurnischkomponen- 
ten wird nicht offenbart. 

Die nach den genannten Dokumenten hergestellten Waschmitteltabletten weisen zwar eine ausreichende Harte auf, ha- 
ben aber Zerfallsgeschwindigkeiten, die eine Dosierung uber eine Einspulkammer einer Haushaltswaschmaschine nicht 
ermoglichen. In den zitierten Schriften des Standes der Technik werden Auflosezeiten von unter 10 Minuten und Ruck- 

50 standswerte unter 50% als gut bezeichnet, wobei solche Werte fur den Einsatz von Waschmitteltabletten uber die Ein- 
spulkammer vollig unzureichend sind. 

Ein weiterer Nachteil der nach dem Stand der Technik hergestellten Formkorper liegt in deren mangelnder Resistenz 
gegenuber schockartig auftretenden Belastungen. Gegenuber Druck, der langsam steigend auf sie einwirkt, sind die Ta- 
bletten hinreichend stabil, wahrend sie beispielsweise beim Fall auf harten Untergrund zerbersten. Beim Fall oder beim 

55 Transport der Tabletten konnen auch Kantenbrucherscheinungen auftreten, gegen die die herkommlichen Tabletten nicht 
ausreichend stabil sind. Zusatzlich haben ubliche Wasch- und Reinigungsmittelformkorper den Nachteil, daB sie bei La- 
gerung nachharten bzw. zerfiieBen, so daB sie vor der Umgebungsluft geschiitzt werden miissen, was iiblicherweise durch 
eine Einzelverpackung realisiert wird. 

Der vorliegenden Erfindung lag nun die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung von Wasch- und Reini- 

60 gungsmittelfoimkorpem bereitzustellen, das es ermoglicht, Formkorper herzustellen, die frei von den genannten Nach- 
teilen sind. Es sollen dabei auf einfache und hochst reproduzierbare Weise Wasch- und Reinigungsmittelformkorper her- 
gestellt werden konnen, die eine hohe Harte aufweisen, sich durch eine schnelle Auflosegeschwindigkeit auszeichnen 
und auch Liber die Einspulkammer von Haushaltswaschmaschinen einsetzbar sind. Dabei soil sich die Harte nicht nur auf 
eine hohe diametrale Bruchspannung beschranken, sondern auch bei Transport (Reibe-/Schiittelbelastung) und Fall die 

65 Stabilitat der Formkorper gewahrleisten. 

AuBerdem sollen die nach dem bereitzustellenden Verfahren hergestellten Formkorper auch bei offener Lagerung 
keine Veranderung ihres vorteilhaften Eigenschaftsprofils erfahren, so daB auf eine luftdichte Verpackung einzelner Ta- 
bletten verzichtet werden kann. 
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Es wurde nun gefunden, daB sich Wasch- und Reinigungsmittelformkorper mit den genannten Vorteilen hersteUen las- 
sen wenn man Vorgemische verpreBt, die sowohl uber den plastifizierten Zusiand hergesiellte schutt- und neselfah.ge 
S5£ nXr Dichte als auchAgglomerate weiterer opuonaler Inhaltsstoffe enthahen, welche TeilchengroBen zwi- 
schen 800 und 2000 pm aufweisen und im wesentlichen frei von Feinanteilen sind llm< w„H 

Gegenstand der Erfindung ist Verfahren zur Herstellung von Wasch- und Reirogungsmittelformkorpern, umfassend 
die Schritte 

a) Verarbeitung wenigstens iiberwiegend fester, feinteiliger Inhaltsstoffe im plastifizierten Zustand zu schutt- und 
rieselfahigen Uranulaten hoher Dichte, 

b) Herstellung eines oder mehrerer Agglomerate aus weiteren optional einzusetzenden Inhaltsstoffen, 

c) Vereinigen der Granulate aus den Schritten a) und b) zu zu verpressenden Vorgemischen und 

d) Verpressen der Vorgemische zu ein- oder mehrphasigen Formkorpem, 

wobei die in den Schritten a) und b) hergestellten Granulate im wesentlichen frei von Fe.nante.len sind und Te.1- 
chengrdBen zwischen 800 und 2000 pm aufweisen. 

Der Begriff "im wesenUichen frei von Feinanteilen" charakterisiert im Rahmen der vorliegenden Erfindung Teilchen- 
eemische die unter 20 Gew.-% Teilchen einer GroBe unter 800 pm aufweisen. Insbesondere sind dabei Teilchengemt- 
fcT^vo^gt deren Gehalt an Teilchen mi. einer GroBe unter 600 pm unter 10 Gew,% Uegt, wobe.Gem.sche bevor- 
zu<>t sind die maximal 3 Gew.-% Teilchen mil einer GroBe unter 400 pm enthalten. Es ist insgesamt bevorzugt, den An- 
teit an Teilchen mil TeilchengroBen unter 800 pm noch geringer zu halien, beispielsweise unter 15 Gew.-%, vorzugs- 
weise unter 10 Gew.-% und insbesondere unter 5 Gew.-%. 

Ke Teilchen des Vorgemischs, die in Schritt d) des erfindungsgemaBen Verfahrens zu Wasch- und Re.n.gungsmittel- 
formkorpern verpreBt werden, weisen TeilchengroBen zwischen 800 und 2000 pm auf. Es .st h.erbei bevorzugu daB min- 
ders 75 Gew%b dieser Teilchen eine TeilchengroBe zwischen 800 und 1600 pm aufweisen Gemische der .n den 
Schritten a) und b) hergestellten Granulate, die zu mindes.ens 60 Gew,% aus Teilchen der TeilchengroBen zwischen 
1200 und 1500 pm bestehen, sind dabei wiederuinbe vorzugl. 

Das crfindungsgcmaBc Verfahren gliedcr. sich in vier Schritte: Im crsten Schritt werden wenigstens uberwicgcnd te- 
ste feinteilige Inhaltsstoffe im plastifizierten Zustand zu schutt- und rieselfahigen Granulaten hoher Dichte verarbeitet. 
Der zweite Schritt umfafit die Herstellung eines oder mehrerer Agglomerate aus weiteren opnonal einzusetzende n to- 
haltsstoffen, wobei hier - wie im ersten Schritt - das jeweilige Herstellungsvertahren auf die Erre.chungj 1« gewunsch- 30 
ten TeilchengroBenbereichs eingestellt wird. Die in den beiden ersten Schntten a) und b) hergestellten Granulate/Agglo- 
meraS werdln fm dritten Schritt miteinander vermischt und nachfolgend zu Wasch- und Reinigungsnuttelformkorpern 
verpreBt. 
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Die Herstellung der schutt- und rieselfahigen Granulate hoher Dichte in Schritt a) geschieht uber die Verarbeitung im 
plasdfizier.en Zustand. Die Herstellverfahren fur solche Granulate sind im Stand der Technik beschneben und konnen ,m 
Rahmen des Teilschritts a) des erfindungsgemaBen Verfahrens eingesetzt werden. 

Ein bevorzugt anzuwendendes Verfahren zur Herstellung schuU- und rieselfahiger Granulate hoher Dichte uber den 
plastifizierten Zustand wird in der alteren deutschen Patenlanmeldung 196 38 599.7 Henkel KGaA) be^brieben^ach 
der Lehre dieser Anmeldung erfolgt die HersteUung der schutt- und rieselfahigen Granulate hoher Dichte in Schnt. a) 
durch Zusammenfiigen von Wasch- oder Reinigungsmittelcompounds und/oder -rohstoffen unter gleichze.uger oderan- 
thheBender ?ormg 8 ebung, wobei zunachst ein festes Vorgemisch herges.eU, wird welches Einzelrohstoffe und/oder 
Gompounds enUialu die bei Raumtemperatur und einem Druck von 1 bar als Feststoff vorliegen und einen Schmelzpunkt 
bzw Erweichungspunkt nicht unter 45°C aufweisen, sowie gegebenen falls bis zu 10Gew,% be. Temperaturer, unter 
45°G und einem Druck von 1 bar flussige nichtionische Tenside entbalt, und unter Einsatz von Verd.chiungskraften bei 
TLpemturen Ton mindestens 45«C in ein Kom uberfuhrt sowie gegebenenfalls anschUeBend weiterverarbeitet oder auf- 
bereitet werden, mit den MaBgaben, daB 

- das Vorgemisch im wesentlichen wasserfrei ist und 

- im Vorgemisch mindes.ens ein Rohstoff oder Gompound, der bzw. das be. einem Dnick von 1 bar und Tempera- 
turen unterhalb von 45°G in fester Form vorliegt, unter den Verarbeitungsbedingungen aber Schmelze vorhegt 
wobei diese Schmelze als polyfunktioneller, in Wasser loslicher Binder dient welche be, der HersteUung der M.Uel 
sowohl die Funktion eines Gleiunittels als auch eine Kleberfunktion fur die festen Wasch- oder Reinigungsmittel- 
compounds- bzw. -rohstotte ausiibt, bei der Wiederautlosung des Mittels in waBriger Hotte hingegen desintegne- 
rend wirku 

Dabei ist im Rahmen der Offenbarung dieser Schrift unter "im wesentlichen wasserfrei" ein Zustand zu vers|eher . bei 
dem der Gehalt an fliissigen, d. h. nicht in Form von Hydra.wasser und/oder Konsutut.onswasser vorl.egendem Wasser 
unter 5 Gew.-%. vorzugsweise unter 3 Gew.-% und insbesondere sogar unter 0.5 Gew -%, jewe.ls bezogen auf das _Vor- 
gemi^h liegt. Wasser kann dementsprechend im wesenUichen nur in chemisch und/oder phys.kabsch gebundener Form 
bzw als Bestandteil der bei Temperaturen unterhalb 45°G bei einem Druck von 1 bar als Fests.off vorbegenden Roh- 
stoffe bzw Gompounds, aber nichTals Fliissigkeit, Ldsung oder Dispersion in das Verfahren zur HersteUung des Nbrge- 

"'un^teilchenf^ oder Reinigungsmitteln versteht die genannte Schrift solche Mittel, die keine staub- 

formigen Anteile und insbesondere keine TeilchengroBen un.erhalb von 200 pm aufweisen. In e.ner besonders bevorzug- 
ten Ausfiihrungsform der dort offenbarten Erfindung bestehen die hergesteUten Wasch- oder Reimgungsmittel. (.om- 
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pounds oder behandelten Rohstoffe zu mindestens 70 Gew.-%, vorteilhafterweise zu mindestens 80 Gew .-% und mit be- 
sonderer Bevorzugung dariiber bis hin zu 100 Gew.-% aus kugelformigen (perlenfbrmigen) Teilchen mit einer Teilchen- 
groBenverteilung, welche mindestens 80 Gew.-% Teilchen zwischen 0,8 und 2,0 mm aufweist. 

Unter Wasch- oder Reinigungsmitteln werden derartige Kompositionen verstanden, die zum Waschen oder Reinigen 
s eingesetzt werden konnen, ohne daB ublicherweise weitere Inhaltsstoffe zugemischt werden miissen. Ein Compound hin- 
gegen besteht aus mindestens 2 ublicherweise in Wasch- oder Reinigungsmitteln eingesetzten Bestandteilen; Com- 
pounds werden normalerweise aber nur in Mischung mit anderen Bestandteilen, vorzugsweise zusammen mit anderen 
Compounds eingesetzt. Ein behandelter Rohstoff ist im Rahmen dieser Erfindung ein relativ feinteiliger Rohstoff, der 
durch das erhndungsgemaBe Verfahren in ein groberes Teilchen uberfuhrt wurde. Strenggenommen ist ein behandelter 

i o Rohstoff im Rahmen der Erfindung ein Compound, wenn das Behandlungsmittel ein ublicherweise in Wasch- oder Rei- 
nigungsmitteln eingesetzter Inhaltsstoff ist. 

Die in dem zitierten Verfahren eingesetzten Inhaltsstoffe konnen - mit Ausnahme der gegebenenfalls vorhandenen bei 
Temperaturen unterhalb von 45°C und einem Druck von 1 bar fliissigen nichtionischen Tenside - separat. hergestellte 
( impounds, aber auch Rohstoffe sein, welche pulverformig oder parukular (feinteilig bis grob), auf jeden Fall aber bei 

i s K juiiiieinpcratur und einem Druck von 1 bar in fester Form vorliegen. Als partikulare Teilchen konnen beispielsweise 
durch Spruhirocknung hergestellte Beads oder (Wirbelschicht-) Granulate etc. eingesetzt werden. Die Zusammensetzung 
der ( impounds an sich ist unwesentlich fur die Erfindung mit der Ausnahme des Wassergehalts, der so bemessen sein 
mul/.. dut< iIjs Vorgemisch wie oben definiertim wesentlichen wasserfrei ist und vorzugsweise nicht mehr als l0Gew.-% 
an I Ixdraiw asscr und/oder Kon s tituti on s wasser enthalt. Ebenso ist es moglich, daB im Vorgemisch feste Compounds ein- 

20 jrcNCl/i werden. die ids Trager von Flussigkeiten, beispielsweise fliissigen nichtionischen Tensiden oder Siiikondl und/ 
ixlcr l\iruflinen. dicnen. Diese (Compounds konnen Wasser in dem oben angegebenen Rahmen enthalten, wobei die (]om- 
pi Hinds ncscli lihij! sind und auch bei hoheren Temperaturen von mindestens 45°C rieselfahig bzw. zumindest forderbar 
h lei hen. Insbesondere isi es aber bevorzugt, daB im Vorgemisch Compounds mit maximal 10 Gew.-% und unter beson- 
derer Bevorzugung mil maximal 7 Gew.-% Wasser, bezogen auf das Vorgemisch, eingesetzt werden. Freies Wasser, also 

25 Wasser. das nichl in irgendeiner Form an einen Fes ts toff gebunden ist und daher "in flussiger Form" vorliegt, ist vorzugs- 
weise i:ar nichl im Vorgemisch emhalten, da bereits sehr geringe Mengen, beispielsweise um 0,2 oder 0,5 Gew.-%, be- 
zogen auf ilas Vorgemisch, ausreichen, um das an sich wasscrloslichc Bindcmittcl anzuldscn. Dies hattc zur Folgc, daB 
der Schmelzpunkt bzw. Erweichungspunkt herabgesetzt und das Endprodukt sowohl an Rieselfahigkeit als auch an 
Schutigewichi vcrlieren wurde. 

30 lis hai sich crwiesen, daB es keineswegs gleichgultig ist, an welchen festen Rohstoff bzw. in welchem festen Com- 
pound das Wasser gehunden ist. So ist das Wasser, das an Buildersubstanzen wie Zeolith oder Silikate (Beschreibung der 
Subst anzen siehe unten), insbesondere wenn das Wasser an Zeolith A, Zeolith P bzw. MAP und/oder Zeolith X gebunden 
ist, als weniger kritisch anzusehen. Hingegen ist es bevorzugt, daB Wasser, welches an andere feste Bestandteile als an 
die gen an n ten Buildersubstanzen gebunden ist, vorzugsweise in Mengen von weniger als 3 Gew.-% im Vorgemisch ent- 

35 halt en ist. In einer Ausfiihrungsfonn der Erfindung ist es daher bevorzugt, daB der Gehalt an gebundenem Wasser im Vor- 
gemisch nicht mehr als 10 Gew.-% betragt und/oder der Gehalt an nicht an Zeolith und/oder an Silikaten gebundenem 
Wasser weniger als 7 Gew.-% und insbesondere maximal 2 bis 5 Gew.-% betragt. Dabei ist es besonders vorteilhaft, 
wenn das Vorgemisch gar kein Wasser enthalt, das nicht an die Buildersubstanzen gebunden ist. Dies ist technisch jedoch 
nur schwer zu realisieren, da in der Regel durch die Rohstoffe und Compounds zumindest immer Spuren von Wasser ein- 

40 geschleppt werden. 

Der Gehalt der im Vorgemisch eingesetzten festen Compounds an bei Temperaturen unterhalb 45 °C nicht- waBrigen 
Flussigkeiten betragt vorzugsweise ebenfalls bzw. zusatzlich bis zu 10 Gew.-%, vorteilhafterweise bis zu 6 Gew.-%, wie- 
derurn bezogen auf das Vorgemisch. Insbesondere werden in dem Vorgemisch feste Compounds eingesetzt, welche ub- 
liche bei Temperaturen unterhalb von 45°C und einem Druck von 1 bar flussige nichtionische Tenside enthalten, die nach 

45 alien bekannten Herstellungsarten - beispielsweise durch Spriihtrocknung, Granulierung oder Bedusung von Tragerbe- 
ads - separat hergestellt wurden. Auf diese Weise konnen Vorgemische hergestellt werden, welche beispielsweise bis 
etwa 10 Gew.-%, vorzugsweise darunter, insbesondere bis maximal 8 Gew.-% und beispielsweise zwischen 1 und 
5 Gew.-% an nichuonischen Tensiden, bezogen auf das fertige Mittel, zulassen. 

Compounds, welche Wasser in der oben angegebenen Form enthalten und/oder als Trager fur Flussigkeiten, insbeson- 

50 dere fur bei Raumtemperatur flussige nichtionische Tenside dienen, also diese bei Raumtemperatur fliissigen Inhalts- 
stoffe enthalten und nach der Lehre der zitierten Anmeldung eingesetzt werden konnen, weisen auf keinen Fall einen Er- 
weichungspunkt unterhalb 45°C auf. Ebenso weisen die separat eingesetzten Einzelrohstoffe einen Schmelzpunkt von 
wenigstens 45 °C auf. Vorzugsweise liegt der Schmelzpunkt bzw. der Erweichungspunkt aller im Vorgemisch eingesetz- 
ten Einzelrohstoffe und Compounds oberhalb von 45°C und vorteilhafterweise bei mindestens 50°C. 

55 In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung weisen mindestens 80Gew.-%, insbesondere mindestens 
85 Gew.-% und mit besonderer Bevorzugung mindestens 90 Gew.-% der im Vorgemisch eingesetzten Compounds und 
Einzelrohstoffe einen wesentlich hoheren Erweichungspunkt. bzw. Schmelzpunkt auf als unter den Verfahrensbedingun- 
gen erreicht werden. In der Praxis werden die Verfahrenstemperaturen schon allein aus okonomischen Griinden nicht 
oberhalb von 150°C, vorzugsweise nicht oberhalb von 120°C liegen. Somit werden mindestens 80Gew.-% der einge- 

60 setzten Compounds und Einzelrohstoffe einen Erweichungspunkt bzw. Schmelzpunkt. oberhalb von 1 50°C aufweisen. In 
der Regel liegt der Erweichungspunkt oder der Schmelzpunkt sogar weit oberhalb dieser Temperatur. Falls Inhaltsstoffe 
eingesetzt werden, die sich unter TemperatureinfluB zersetzen, beispielsweise Peroxybleichmittel wie Perborat oder Per- 
carbonat, so liegt die Zersetzungstemperatur dieser Inhaltsstoffe bei einem Druck von 1 bar und insbesondere bei hohe- 
ren Drue ken, die in den erfindungsgemaBen und bevorzugten Extrusions verfahren vorliegen, ebenfalls signifikant ober- 

65 halbvon45°C. 

Das Vorgemisch kann zusatzlich zu den festen Bestandteilen bis zu 10Gew.-% bei Temperaturen unterhalb von 45°C 
und einem Druck von 1 bar flussige nichtionische Tenside, insbesondere die ublicherweise in Wasch- oder Reinigungs- 
mitteln eingesetzten alkoxylierten Alkohole, wie Fettalkohole oder Oxoalkohole mit einer C-Kettenlange zwischen 8 
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und 20 und insbesondere durchschnitdich 3 bis 7 Ethylenoxideinheiten pro Mol Alkohol (genauere Beschreibung siehe 
unten) Die Zugabe der flussigen nichuonischen Tenside kann in den Mengen erfolgen, die noch sicherstellen- daB das 
Vorgemisch in rieselfahiger Form vorliegt. Falls derartige fliissige Niotenside in das Nforgemisch eingebracht werden so 
ist es bevorzugt, daB fliissige Niotenside und das desintegrierend wirkende Bindenuttel getrennt voneinander in das Ver- 
fahren eingebracht werden. In einer bevorzuglen Ausfiihrungsform der Erfindung werden die flussigen Niotenside in ei- 
nem kontinuierlichen Produktionsverfahren insbesondere mittels DUsen auf den Pulverstrom aufgebracht und von letz- 

™S2h enthalt aber auch mindestens einen Rohstoff oder mindestens ein Compound, welcher oder welches 
als Bindemittel dient, zwar bei Raumtemperatur test ist, wahrend der Verdichtung unterden Verfahrensbedingungen aber 
flUssig in Form einer Schmelze vorliegt. Das Bindemittel selber kann einmal geschmolzen auf das Vorgemisch aufgedust 
oder zu dem Vorgemisch zugetropft werden, zum anderen hat es sich aber auch als vorteilhaft erwiesen, das Bindemittel 
in fester Form als Pulver in das Vorgemisch einzubringen. Der Schmelzpunkt bzw. der Erweichungspunkt liegt bei einem 
Druck von 1 bar bei mindestens 45°C und (insbesondere aus okonomischen Grtinden) vorzugsweise unterhalb von 
->O0°C insbesondere unterhalb von 150°C. Wird der Binder in Form einer Schmelze in das Vorgemisch eingebracht, so 
betragt die Temperatur in dem SchmelzgefaB ebenfalls mehr als 45°C bis maximal etwa 200°C, wobei die Temperatur in 
dem SchmelzgefaB die Schmelztemperatur bzw. die Temperatur des Erweichungspunkts des Bindemittels bzw. der Bm- 
demittelmischung durchaus signifikant ubersteigen kann. j • „ „u 

Die Art des geeigneten Bindemittels und die Temperatur im Verfahrensschntt der Verdichtung sind voneinander ab- 
haneia Da es sich als vorteilhaft erwiesen hat, wenn das Bindemittel im Verfahrensschritt der Verdichtung so homogen 
wie mbglich in dem zu verdichtenden Gut verteilt ist, miissen in dem Verfahrensschritt der Verdichtung Temperaturen 
vorliegen bei denen das Bindemittel zumindest erweicht, vorzugsweise aber vollstandig und mcht nur partiell in autge- 
schmolzener Form vorliegt. Wird also ein Bindemittel mit hohem Schmelzpunkt bzw. hohem Erweichungspunkt ge- 
wahlu so muB in dem Verfahrensschritt der Verdichtung eine Temperatur eingestellt werden, welche das Aufschmelzen 
des Bindemittels sicherstellt. Hinzu kommt, daB in Abhangigkeit von der gewunschten Zusammensetzung des Endpro- 
dukts auch temperatursensitive Rohstoffe verarbeitet werden sollen konnen. Hier wird die obere Temperamrgrenze durch 
die Zersetzungsteinperalur des sensiliven Rohslofles gegeben, wobei es bevorzugt ist, signifikant unterhalb der Zersel- 
zungstcmpcratur dieses Rohstoffcs zu arbcitcn. Hingcgcn ist die untcrc Grcnzc fur den Schmelzpunkt bzw. den Erwei- 
chungspunkt deshalb von so hoher Bedeutung, da bei Schmelzpunkten bzw. Erweichungspunkten unterhalb von 45 C in 
der Regel ein Endprodukt erhalten wird, das schon bei Raumtemperatur und leicht erhohten Temperaturen urn 30 C, also 
bei sommerlichen Temperaturen und unter Lager- bzw. Transportbedingungen zum Verkleben neigt. Als besonders vor- 
teilhaft hat es sich erwiesen, wenn wenige Grade, beispielsweise 2 bis 20°C, oberhalb des Schmelzpunkts bzw. oberhalb 
des Erweichungspunkts gearbeitet wird. 

Bevorzugte BindemiUel, die aUein oder in Mischung mil anderen Bindemitteln eingesetzt werden konnen, sind Poly- 
ethvlenglvkole, 1,2-Polvpropylenglykole sowie modifizierte Polyethylenglykole und Polypropylenglykole. Zu den mo- 
difizierten Polyalkylenglykolen zahlen insbesondere die Sulfate und/oder die Disulfate von Polyethylenglykolen oder 
Polvpropylenglykolen mit einer relativen Molekulmasse zwischen 600 und 12000 und insbesondere zwischen 1000 und 
4000 Eine weitere Gruppe besteht aus Mono- und/oder Disuccinaten der Polyalkylenglykole, welche wiederum relative 
Molekulmassen zwischen 600 und 6000, vorzugsweise zwischen 1000 und 4000 aufweisen Fur eine genauere Beschrei- 
bung der modifizierten Polyalkylenglykolether wird auf die Offenbarung der internationalen Patentanmeldung WO- A- 
93/6^ 176 verwiesen. Im Rahmen dieser Erfindung zahlen zu Polyethylenglykolen solche Polymere, bei deren Herstel- 
lung neben Ethylenglykol ebenso C 3 -C 5 -Glykole sowie Glycerin und Mischungen aus diesen als Swrtmolekule einge- 
setzt werden. Femer werden auch ethoxyUene Derivate wie TrimeUiylol-propan mit 5 bis 30 EO umfaBt 

Die vorzugsweise eingesetzten Polyethylenglykole konnen eine lineare oder verzweigte Struktur aufweisen, wobei 
insbesondere lineare Polyethylenglykole bevorzugt sind. • u inm 

Zu den insbesondere bevorzugten Polyethylenglykolen gehoren solche mit relativen Molekulmassen zwischen _000 
und 12000, vorteilhafterweise urn 4000, wobei Polyethylen-glykole mit relativen Molekulmassen unterhalb 3500 und 
oberhalb 5000 insbesondere in Kombination mit Polyethylenglykolen mit einer relativen Molekulmasse urn 4000 einge- 
setzt werden konnen und derartige Kombinauonen vorteilhafterweise zu mehr als 50Gew.-%, be^gen auf die gesamte 
Menge der Pol vethylenglykole, Polyethylenglykole mit einer relativen Molekulmasse zwischen 3500 und 5000 aufwei- 
sen Als Bindemittel konnen jedoch auch Polyethylenglykole eingesetzt werden, welche an sich bei Raumtemperatur und 
einem Druck von 1 bar in fliissigem Stand vorliegen; hier ist vor allem von Polyethylenglykol nut einer relativen Mole- 
kulmasse von 200, 400 und 600 die Rede. Allerdings soUten diese an sich flussigen Polyethylenglykole nur in einer Mi- 
schung mit mindestens einem weiteren Bindemittel eingesetzt werden, wobei diese Mischung wieder den erfindungsge- 
maBen Anforderungen geniigen muB, also einen Schmelzpunkt bzw. Erweichungspunkt von mindestens oberhalb 45 C 

3U Ebenso eTglfen sich als Bindemittel niedermolekulare Polyvinylpyrrolidone und Derivate von diesen mitrelauven Mo- 
lekulmassen bis maximal 30 000. Bevorzugt sind hierbei relative Molekiilmassenbereiche zwischen 3000 und 30 000, 
beispielsweise urn 10 000. Polyvinylpyrrobdone werden vorzugsweise nicht als aUeimge Bindemittel, sondem in Kom- 
bination mit anderen, insbesondere in Kombination mil Polyethylenglykolen, eingesetzt. 

Als geeignete weitere Bindemittel haben sich Rohstoffe erwiesen, welche Rohstoffe wasch- oder reinigungsakt.ven 60 
Eieenschaften aufweisen, also beispielsweise nichtionische Tenside mit Schmelzpunkten von mindestens 45 C oder Mi- 
schungen aus nichtionischen Tensiden und anderen Bindemitteln. Zu den bevorzugten nichuonischen Tensiden gehoren 
alkoxylierte Fell- oder Oxoalkohole, insbesondere C l2 -C 18 -Alkohole. Dabei haben sich Alkoxyberungsgrade insbeson- 
dere Ethoxylierungsgrade von durchschnittlich 18 bis 80 AO, insbesondere EO pro Mol Alkohol und Mischungen aus 
diesen als besonders vorteilhaft erwiesen. Vor allem Fettalkohole mit durchschnitdich 18 bis 35 EOinsbesondere nut &, 
durchschnittlich 20 bis 25 EO, zeigen vorteilhafte Bindereigenschaften im Sinne der vorliegenden Erfindung. Gegebe- 
nenfalls konnen in Bindemittelmischungen auch ethoxylierte Alkohole mit durchschnittlich weniger EO-Einheiten pro 
Mol Alkohol enthalten sein, beispielsweise Talgfettalkohol mit 14 EO. Allerdings isles bevorzugt, diese relativ medng 



to 



15 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



SO 



55 



5 



DE 198 08 758 A 1 



ethoxylierten Alkohole nur in Mischung mil hdher ethoxylierten Alkoholen einzusetzen. Vorteilhafterweise betragt der 
Gehalt der Bindernittel an diesen relaliv niedrig ethoxylierten Alkoholen weniger als 50 Gew.-%, insbesondere weniger 
als 40 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge an eingesetztem Bindemittel. Vbr allem iiblicherweise in Wasch- oder 
Reinigungsmitteln eingesetzte nichuonische Tenside wie Ci2-C l8 - Alkohole mil durchschnittlich 3 bis 7 EO, welche bei 
5 Raumtemperatur an sich fiussig vorliegen, sind vorzugsweise in den Bindemittelmischungen nur in den Mengen vorhan- 
den, daB dadurch weniger als 2 Gew.-% dieser nichtionischen Tenside, bezogen auf das Verfahrensendprodukt, bereitge- 
stellt werden. Wie bereits oben beschrieben ist es allerdings weniger bevorzugt, in den Bindemittelmischungen bei 
Raumtemperatur fiussige nichtionische Tenside einzusetzen. In einer besonders vorteilhaften Ausfuhrungsform sind der- 
aruge nichtionische Tenside aber kein Bestandteil der Bindemittelmischung, da diese nicht nur den Erweichungspunkt 

10 der Mischung herabsetzen, sondern auch zur Klebrigkeit des Endprodukts beitragen konnen und auBerdem durch ihre 
Neigung, beim Kontakt mit Wasser zu Vergelungen zu fiihren, auch dem Erfordemis der schnellen Auflosung des Bin- 
demittels/der Trennwand im Endprodukt nicht im gewunschten Umfang genugen. Ebenso ist es nicht bevorzugt, daB ub- 
liche in Wasch- oder Reinigungsmitteln eingesetzte Aniontenside oder deren Vorstufen, die Aniontensidsauren, in der 
Bindemittelmischung enthalten sind. 

15 Andere nichtionische Tenside, die als Bindemittel geeignet sind, stellen die nicht zu Vergelungen neigenden Fettsau- 
remethylesterethoxylate, insbesondere solche mit durchschnittlich 10 bis 25 EO dar (genauere Beschreibung dieser 
Stoffgruppe siehe unten). Besonders bevorzugte Vertreter dieser Stoffgruppe sind uberwiegend auf C^-Cig-Fettsauren 
basierende Methylester, beispielsweise geharteter Rindertalgmethylester mit durchschnittlich 12 EO oder mit durch- 
schnittlich 20 EO. 

20 In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung wird als Bindemittel eine Mischung eingesetzt, welche Ca-Cig- 

Fettalkohol auf Basis Kokos oder Talg mit. durchschnittlich 20 EO und Polyethylenglykol mit einer relativen Molekul- 

masse von 400 bis 4000 eingesetzt. 

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung wird als Bindemittel eine Mischung eingesetzt, welche 

uberwiegend auf C^-Cig-Fettsauren basierende Methylester mit durchschnittlich 10 bis 25 EO, insbesondere geharteten 
25 Rindertalgmethylester mit durchschnittlich 1 2 EO oder durchschnittlich 20 EO, und einem C l2 -Q 8 -Fettalkohol auf Basis 

Kokos oder Talg mit durchschnittlich 20 EO und/oder Polyethylenglykol nut einer relativen Molekulmasse von 400 bis 

4000 cnthalt. 

Als besonders vorteilhafte Ausfuhrungsformen der Erfindung haben sich Bindemittel erwiesen, die entweder allein auf 
Polyethylenglykolen mit einer relativen Molekulmasse um 4000 oder auf einer Mischung aus Cn-Qg-Fettalkohol auf 
30 Basis Kokos oder Talg mit durchschnittlich 20 EO und einem der oben beschriebenen Fettsauremethylesterethoxylate 
oder auf einer Mischung aus Cn-Cig-Fettalkohol auf Basis Kokos oder Talg mit durchschnittlich 20 EO, einem der oben 
beschriebenen Fettsauremethylesterethoxylate und einem Polyethylenglykol, insbesondere mit einer relativen Molekul- 
masse um 4000, basieren. 

AuBerdem konnen als weitere Bindemittel allein oder in Kombination nut anderen Bindemitteln auch Alkylglykoside 

35 der allgemeinen Formel RO(G) x eingesetzt werden, in der R einen primaren geradkettigen oder inethylverzweigten, ins- 
besondere in 2-Stellung methylverzweigten aliphatischen Rest mit 8 bis 22, vorzugsweise 12 bis 18 C-Atomen bedeutet 
und G das Symbol ist, das fur eine Glykoseeinheit mit 5 oder 6 C-Atomen, vorzugsweise fur Glucose, stent. Der Oligo- 
merisierungsgrad x, der die Verteilung von Monoglykosiden und Oligoglykosiden angibt, ist eine beliebige Zahl zwi- 
schen 1 und 10; vorzugsweise liegt x bei 1 ,2 bis 1 ,4. Insbesondere sind solche Alkylglykoside geeignet, welche einen Er- 

40 weichungsgrad oberhalb 80°C und einen Schmelzpunkt oberhalb von 140°C aufweisen. Ebenfalls geeignet sind hoch- 
konzentrierte Compounds mit Gehalten von mindestens 70 Gew.-% Alkylglykosiden, vorzugsweise mindestens 
80Gew.-% Alkylglykosiden. Unter Einsatz hoher Scherkrafte kann die Schnielzagglomeration und insbesondere die 
Schmelzextrusion mit derartig hochkonzentrierten Compounds bereits bei Temperaturen durchgefuhrt werden, welche 
oberhalb des Erweichungspunkts, aber noch unterhalb der Schmelzternperatur liegen. Obwohl Alkylglykoside auch als 

45 alleinige Binder eingesetzt werden konnen, ist es bevorzugt, Mischungen aus Alkylglykosiden und anderen Bindemitteln 
einzusetzen. Insbesondere sind hier Mischungen aus Polyethylenglykolen und Alkylglykosiden, vorteilhafterweise in 
Gewichtsverhaltnissen von 25 : 1 bis 1 : 5 unter besonderer Bevorzugung von 10 : 1 bis 2 : 1. 

Ebenfalls als Bindemittel, insbesondere in Kombination mit Polyethylenglykolen und/oder Alkylglykosiden, geeignet 
sind Polyhydroxyfettsaureamide der Formel (I), in der R 2 CO fur einen aliphatischen Acylrest mit 6 bis 22 Kohienstoff- 

50 atomen, R 3 fur Wasserstoff, einen Alkyl- oder Hydroxyalkylxest mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen und [Z] fur einen linearen 
oder verzweigten Polyhydroxyalkylrest mit 3 bis 10 Kohlenstoffatomen und 3 bis 10 Hydroxylgruppen steht. 

R3 
I 

R 2 -CO-N-[Z] (I) 

60 Vorzugsweise leiten sich die Polyhydroxyfettsaureamide von reduzierenden Zuckem mit 5 oder 6 Kohlenstoffatomen, 
insbesondere von der Glucose ab. 

Zur Gruppe der Polyhydroxyfettsaureamide gehoren auch Verbindungen der Formel (II), 
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R 4 -0-R 5 

I 0D 
R 3 -CO-N-[Z] 

in der R 3 fur einen linearen oder verzweigten Alkyl- oder Alkenylrest mil 7 bis 12 Kohlenstoffatomen, R 4 fur einen line- 
aren verzweigten oder cyclischen Alkylrest oder e.nen Arylrest mil 2 bis 8 Kohlenstoftatomen und R 5 fur einen hnearen, 
verzweigten oder cyclischen Alkylrest oder einen Arylrest oder einen Oxy- Alkylrest mil 1 bis 8 Kohlenstoftatomen 
steht wobei C,-C 4 -Alkyl- oder Phenylreste bevorzugt sind, und [Z] fur einen linearen Polyhydioxyalkylrest, dessen Al- 
kylate mil mindestens zwei Hydroxylgruppen substituiert ist, oder alkoxylierte, vorzugsweise ethoxyberte oder pro- 
poxylierte Derivate dieses Restes steht. [Z] wird auch hier vorzugsweise durch reduk.jve Amin.erung eines Zuckers w,e 
Glucose Fructose, Maltose, Lactose, Galactose, Mannose oder Xylose erhalten. Die N-Alkoxy- oder N-AryloxysubsU- 
tuierten Verbindungen konnen dann beispielsweise nach der Lehre der internationalen Patentanmeldung WO-A- 
95/07131 durch Umsetzung mit Fettsauremethylestem in Gegenwart eines Alkoxids als Katalysator in die gewunschten 
Polvhvdroxvfettsaureamide iiberfuhrt werden. Besonders bevorzugte Glucamide schmelzen bereits bei 95 bis 105 C. 
Aber auch hier - wie bei den Alkylglykosiden - reichen im erfindungsgemaBen Verfahren normalerweise Arbeitstempe- 
raturenaus,welcheobemalbderErweicbungstemperatur,ate 

Der Gehalt an Bindemittel bzw. Bindemitteln im Vorgemisch betragt vorzugsweise mindestens 2 Oew.-%, aber wem- 
ger als 15 Gew.-%, insbesondere weniger als 10 Gew.-% unter besonderer Bevorzugung von 3 bis 6 Gew.-%, jeweils be- 
zo°en auf das Vorgemisch. _ „ TT „ . 

In einer bevorzugten Ausfiihrungsfomi des erfindungsgemaBen Verfahrens werden die Feststofte zur Herstellung des 
festen und rieselfahigen Vorgemisches zunachst bei Raumtemperatur bis leicht erhohten Temperaturen die vorzugsweise 
unterhalb der Schmelztemperatur bzw. des Erweichungspunkts des Bindemittels liegen und insbesondere bei Ttempera- 
turen bis 35°C in einer ublichen Misch- und/oder Granuliervorrichtung miteinander veniuschl. Zu diesen r-eslstoUen ge- 
horcn auch solchc, wclchc gcmaB dcm curopaischcn Patent EP-B-0 486 592 als Plastifizicr- und/oder Gtot^ncl dienci, 
konnen Hierzu zahlen insbesondere Aniontenside wie Alkylbenzolsulfonate und/oder (Fett-)Alkylsulfate aber auch Po- 
lvmere wie polvmere Polvcarboxylate. Eine genauere Beschreibung der moglichen Aniontenside und Polymere erfolgt 
spiiter in der Auflistung der moglichen Inhaltsstoffe. Die Funktion eines Gleitmittels kann zusatzhch auch von dem Bin- 
demittel Oder den Bindemitteln bzw. den Bindemittelmischungen wahrgenommen werden ...... 

Die Bindemittel werden vorzugsweise als letzte Komponente zugemischt. Hire Zugabe kann, wie oben bereits darge- 
leet als Feststoff, also bei einer Verarbeitungstemperatur, die unterhalb ihres Schmelzpunktes bzw. ihres Erweichungs- 
punkts liegt, Oder als Schmelze erfolgen. \brteilhafterweise wird aber die Zumischung unter derarugen Bedingungen 
durchgefuhrt, daB eine moglichst gleichmaBige, homogene Verteilung des Bmdemittels in dem Feststoffgemischj erreicht 
wird Bei sehr feinteiUgen Bindemitteln kann dies bei Temperaturen unterhalb 40°C. beispielsweise bei Temperaturen 
des Bindemittels zwischen 15 und 30°C bewerksteUigt werden. \forteilhafterweise weist das Bindemittel aber Tempera- 
turen auf. bei denen es bereits in Form einer Schmelze, also oberhalb des Erweichungspunkts, insbesondere in Form ei- 
ner vollstandigen Schmelze, vorliegt. Bevorzugte Temperaturen der Schmelze liegen bei 60 bis 150 C unter besonderer 
Bevorzugung des Temperaturbereichs von 80 bis 120°C. Wahrend des Mischvorgangs, der be, P^umtemperatur bis 
leicht erhohterTemperatur erfolgt, erstarrt die Schmelze nahezu augenblicklich, und das Vforgemisch hegt erfindungsge- 
maB in fester, rieselfahiger Fonn vor. , _ . ... , r 

Das Zusammenfugen der Wasch- oder Reinigungsmittelcompounds und/oder -rohstofte unter gleichzeitiger oder an- 
schUeBender Formgebung kann durch iibUche Verfahren, in denen Verdi chtungskrafte aufgewandt werden w.e Granuue- 
ren Kompaktieren. beispielsweise Walzenkompaktieren oder Extrudieren, oder Tablettieren und PeUeueren erfolgen. 

Der eigentliche Granulierungs-, Kompaktierungs-, Tablettierungs-, PeUetierungs- oder Extrusionsvorgang erfolgt er- 
finduncsIemaB bei Verarbeitungstemperaturen. die zumindest im Verdichtungsschritt mindestens der Temperatur des Er- 
weichungspunkts, wenn nicht sogar der Temperatur des Schmelzpunkts entsprechen. In emer bevorzugten Ausfiihrungs- 
form der Erfindung liegt die Verfahren stemperatur signifikant uber dem Schmelzpunkt bzw. oberhalb der Temperatur, bei 
der das Bindemittel als Schmelze vorUegt. Insbesondere ist es aber bevorzugt, daB die Verfah«nstemperatur ,rn Verdich- 
tunesschritt nicht mehr als 20°C iiber der Schmelztemperatur bzw. der oberen Grenze des Schmelzbereichs des Binde- 
mitfels lieg. Zwar ist es technisch durchaus moglich, auch noch hohere Temperaturen einzustellen; es hat sich aber ge- 
zeigt, daB eine Temperaturdifferenz zur Schmelztemperatur bzw. zur Erweichungstemperatur des Bindemittels von 20 C 
im allgemeinen durchaus ausreichend ist und noch hohere Temperaturen ketne zusatzlichen Vorteile bew.rken. Deshalb 
ist es - insbesondere auch aus energetischen Griinden - besonders bevorzugt, zwar oberhalb, jedoch so nah wie moglich 
am Schmelzpunkt bzw. an der oberen Temperaturgrenze des Schmelzbereichs des Bindemittels zu arbeiten. tine derar- 
tise TemperaturfUhrung besitzt den weiteren Vorteil, daB auch thermisch empfindbche Rohstofife, beispielsweise Peroxy- 
bleichmittel wie Perborat und/oder Percarbonat, aber auch Enzyme, zunehmend ohne gravierende Aktivsubstanzverlusle 
verarbeitet werden konnen. Die Moglichkeit der genauen Temperatursteuerung des Binders insbesondere vm entschei- 
denden Schritt der Verdichtung, also zwischen der Vermischung/Homogenisierung des Vorgemisches und der Formge- 
bung erlaubt eine energetisch sehr gunstige und fur die temperaturempfindlichen Bestandteile des \forgemisches extrem 
schonende Verfahrensfuhrung, da das Vorgemisch nur fur kurze Zeit den hoheren Temperaturen ausgesetzt ,st. Vorzugs- 
weise hegt die Dauer der Temperatureinwirkung zwischen 10 Sekunden und maximal 5 Minuten, insbesondere betragt 

Sie irTemer be 3 vo^ugten AusfUhrungsform der Erfindung wird das erfindungsgemaBe Verfahren mittels einer Extrusion 
durchgefuhrt, wie sie beispielsweise in dem europaischen Patent EP-B-0 486 592 oder den internationalen Patentanmel- 
dunsen WO-A-93/C176 und WO-A-94/09111 (aUe Henkel KGaA) beschrieben werden. Dabei wird ein festes Nforge- 
misch unter Druck strangformig verpreBt und der Strang nach Austritt aus der Lochform miuels einer Schneidevornch- 
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tung auf die vorbestirnmbare Granulatdimension zugeschnitten werden. Das homogene und feste \forgemisch enthalt ein 
Plastifizier- und/oder Gleitmittel, welches bewirktdaB das Vorgemisch unter dem Druck bzw. unter demEintrag spezifi- 
scher Arbeit plastisch erweicht und extrudierbar wird. Bevorzugte Plastifizier- und/oder Gleitmittel sind Tenside und/ 
oder Polymere, die irn Rahmen der nun vorliegenden Erfindung mit Ausnahme der obengenannten nichtionischen Ten- 
5 side jedoch nicht in flussiger und insbesondere nicht in waBriger, sondern in fester Form in das Vorgemisch eingebracht 
werden. 

Zur Erlauterung des eigentlichen Extrusionsverfahrens wird hiermit ausdriicklich auf die obengenannten Patente und 
Patenanrneldungen verwiesen. In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung wird dabei das Vorgemisch vor- 
zugsweise kontinuierlich einem 2-Schnec ken-Extruder mit gleichlaufender oder gegeniaufender Schneckenfuhrung zu- 

10 gefuhrt, dessen Gehause und dessen Extruder-Granulierkopf auf die vorbestimmte Extrudieriemperatur aufgeheizt sein 
konnen. Unter der Schereinwirkung der Extruderschnecken wird das Vorgemisch unter Druck, der vorzugsweise minde- 
stens 25 bar betragt, bei extrem hohen Durchsatzen in Abhangigkeit von dem eingesetzten Apparat aber auch darunter 
liegen kann, verdichtet, plastifiziert in Form feiner Strange durch die Txxrhdusenplatte im Ext.ruderkopf ext.rudiert. und 
schlieBlich das Extrudat mittels eines rotierenden Abschlagmessers vorzugsweise zu etwa kugelformigen bis zylindri- 

15 schen Granulatkornern verkleinert. Der Lochdurchmesser der Lochdusenplatte und die Strangschnittlange werden dabei 
auf die gewahlte Granulatdimension abgestimmt. In dieser Ausfuhrungsform gelingt die Herstellung von Granulaten ei- 
ner im wesentlichen gleichmaBig vorherbestimmbaren TeilchengroBe, wobei im einzelnen die absoluten TeilchengroBen 
dem beabsichtigten Einsatzzweck angepaBt sein konnen. 

Im allgemeinen werden Teilchendurchmesser bis hochstens 0,8 cm bevorzugt. Wichtige Ausfiihrungsformen sehen 

20 hier die Herstellung von einheitlichen Granulaten im Millimeterbereich, beispielsweise im Bereich von 0,5 bis 5 mm und 
insbesondere im Bereich von etwa 0,8 bis 3 mm vor. Das Lange/Durchmesser-Verhaltnis der abgeschlagenen primaren 
Granulate liegt dabei in einer wichtigen Ausfuhrungsform im Bereich von etwa 1 : 1 bis etwa 3:1. Weiterhin ist es be- 
vorzugt, das noch plastische Primargranulat einem weiteren formgebenden Verarbeitungsschritt zuzufiihren; dabei wer- 
den am Rohextrudat vorliegende Kanten abgerundet, so daB letztlich kugelfdrmig bis annahemd kugelformige Extrudat- 

25 korner erhalten werden konnen. Falls gewunscht konnen in dieser Stufe geringe Mengen an Trockenpulver, beispiels- 
weise Zeohlhpulver wie Zeolilh NaA-Pulver, mitverwendet werden. Diese Fonngebung kann in marktgangigen Ron- 
dicrgcratcn crfolgcn. Dabei ist darauf zu achtcn, daB in dieser Stufe nur gcringc Mcngcn an Fcinkomantcil entstchen. 
Eine Trocknung, welche in den obengenannten Dokumenten des Standes der Technik als bevorzugte Ausfuhrungsform 
beschrieben wird, eriibrigt sich aber im Rahmen der vorliegenden Erfindung, da das Verfahren erfindung sgemaB im we- 

30 sentlichen wasserfrei, also ohne die Zugabe von freiem, nicht -gebundenem Wasser erfolgt. 

In einer besonders vorteilhaften Ausfuhrungsform der Erfindung weist das eingesetzte Bindemittel eine Schmelztem- 
peratur bzw. einen Schmelzbereich bis 75°C auf; Verfahrenstemperaturen, welche maximal 10°C und insbesondere ma- 
ximal 5°C oberhalb der Schmelztemperatur bzw. der oberen Temperaturgrenze des Schmelzbereichs des Bindemittels 
liegt, haben sich dann als besonders gunstig erwiesen. 

35 Unter diesen Verfahren sbedingungen ubt das Bindemittel zusatzlich zu den bisher genannten Wirkungsweisen auch 
noch die Funktion eines Gleitmittels aus und verhindert oder verringert zumindest das Anstehen von Anklebungen an 
Apparatewanden und Verdichtungswerkzeugen. Dies gilt nicht nur fur die Verarbeitung im Extruder, sondern gleicher- 
maBen auch fur die Verarbeitung beispielsweise in kontinuierlich arbeitenden Mischern/Granulatoren oder Walzen. 
Das verdichtete Gut weist direkt nach dem Austria aus dem Herstellungs apparat vorzugsweise Temperaturen nicht 

40 oberhalb von 60°C auf, wobei Temperaturen zwischen 35 und 60°C besonders bevorzugt sind. Es hat sich herausgestellt, 
daB Austrittstemperaturen - vor allem im Extrusionsverfahren - von 40 bis 55°C besonders vorteilhaft sind. 

Ebenso wie im Extrusionsverfahren ist es auch in den anderen Heretellungsverfahren bevorzugt, die entstandenen 
Primargranulate/Kompaktate einem weiteren formgebenden Verarbeitungsschritt zuzufiihren, insbesondere einer Ver- 
rundung zuzufiihren, so daB letztlich kugelforrnig bis annahemd kugelformige (perlenformige) Korner erhalten werden 

45 konnen. 

Es ist das Wesen einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung, daB die TeilchengroBen verteilung des Vorgemi- 
sches wesentlich breiter angelegt ist als die des erfindungsgemaB hergestellten und erfindungsgemaBen Endprodukts. Da- 
bei kann das Vorgemisch wesentlich groBere Feinkornanteile, ja sogar Staubanteile, gegebenenfalls auch grobkornigere 
Anteiie enthalten, wobei es jedoch bevorzugt. ist, daB ein Vorgemisch mit relativ breiter TeilchengroBen verteilung und re- 

50 lativ hohen Anteilen an Feinkom in ein Endprodukt mit relativ enger TeilchengroBenverteilung und relativ geringen An- 
teilen an Feinkorn iiberfuhrt wird. 

Dadurch, daB das erflndungsgemaBe Verfahren im wesentlichen wasserfrei - d. h. mit Ausnahme von Wassergehalten 
(" Verunreinigungen") der eingesetzten festen Rohstoffe wasserfrei - durchgefuhrt wird, ist nicht nur die Gefahr der Ver- 
gelung der tensidischen Rohstoffe bereits im HerstellungsprozeB minimiert bis ausgeschlossen, zusatzlich wird auch ein 

55 okologisch wertvolles Verfahren bereitgesteilt, da durch den Verzicht auf einen nachfolgenden Trocknungsschritt nicht 
nur Energie gespart wird sondern auch Emissionen, wie sie uberwiegend bei herkommlichen Trocknungsarten aurtreten, 
vermieden werden konnen. 

Nach der Lehre der zitierten Anmeldung Iassen sich beispielsweise Buildergranulate (-extrudate), Bleichaktivatorgra- 
nulate(-extrudate) oder Enzymgranulate(-extrudate) herstellen, wobei mit besonderer Bevorzugung Basisgranulate, 
60 Compounds und behandelte Rohstoffe bereitgesteilt werden, welche Kugelform bzw. Perlenform aufweisen. 

Die nach der Lehre der zitierten Anmeldung hergestellten Verfahren sendprodukte weisen ein sehr hohes Schiittge- 
wicht auf. Das Schiittgewicht liegt vorzugsweise oberhalb von 700 g/l, insbesondere zwischen 750 und 1000 g/1. 

Das in der vorstehend beschriebenen alteren deutschen Patentanmeldung 196 38 599.7 beschriebene Verfahren eignet 
sich hervorragend zur Durchruhrung des Verfahrensschritts a) im Rahmen der vorliegenden Erfindung. Ein weiteres, be- 
65 vorzugt als Schritt. a) anzuwendendes Verfahren wird in der alteren deutschen Patentanmeldung 197 53 310.8 (Henkel 
KGaA) beschrieben. Nach der Lehre dieser Schrift erfolgt die Herstellung der schutt- und rieselfahigen Granulate hoher 
Dichte in Schritt a) dadurch, daB zunachst ein festes Vorgemisch hergestelh wird, das mindestens ein nichi-waBriges Bin- 
demittel enthalt und einen festen Rohstoff oder feste Rohstoffe aus einer Rohstoffklasse, der bzw. die bei Raumtempera- 
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tur und einem Druck von 1 bar als FeststofT vorliegt bzw. vorliegen und einen Schmelzpunkt bzw. Erweichungspunkt 
nicht unter 45 °C aufweist bzw. aufweisen, in Mengen von mindestens 50 Gew.-% enthalt und das Vorgemisch unter Ein- 
satz von Verdichtungskraften bei Temperaturen von mindestens 45°C in ein Korn uberfuhrt sowie gegebenenfalls an- 
schlieBend weiterverarbeitet oder aufbereitel wird, mit den MaBgaben, daB 

5 

- das Vorgemisch im wesentlichen wasserfrei ist und 

- im Vorgemisch mindestens ein nicht-waBriges Bindemittel, das bei einem Druck von 1 bar und Temperaturen un- 
terhalb von 45°C in fester Form vorliegt, unter den Verarbeitungsbedingungen aber als Schmelze vorliegt, wobei 
diese Schmelze als polyfunkuoneller, in Wasser loslicher Binder dient, welche bei der Hersteilung der Mittel so- 
wohl die Funktion eines Gleitmittels als auch eine Kleberfunktion fur die festen Rohstoffe ausubt, bei der Wieder- 10 
auflosung des Mittels in waBriger Flotte hingegen desintegrierend wirkt, 

- und ein Schuttgewicht von mindestens 600 g/1 eingestellt wird. 

Als nicht- waBrige Bindemittel konnen nach der Lehre dieser Anmeldung neben den bereits in der 196 38 599.7 ge- 
nannten Bindemitteln auch in nicht- waBriger Losung gequollene Polymere eingesetzt werden. 15 

Wasserfrei gequollene Polymere, die im Sinne der ziuerten Anmeldung ebenfalls als Bindemittel eingesetzt werden 
konnen, sind solche, die in nicht- waBrigen Fiiissigkeiten oder wasserarmen Flussigkeitsgemischen (maxim aler Wasser- 
gehalt, bezogen auf das Flussigkeitsgenusch 20%) zu gelartigen Zustanden fuhren. Geeignet sind insbesondere solche 
Systeme aus nicht-waBriger Flussigkeit und Polymer, die bei Raumtemperatur bei Anwesenheit des Polymers eine min- 
destens 20-fach, insbesondere 300-fach bis 5000-fach hohere Viskositat aufweisen als die nicht-waBrige Flussigkeit al- 20 
leine. Die Viskositat des Bindemittels, das heiBt in diesem Fall der Kombination aus nicht-waBriger Flussigkeit und 
Polymer, liegt bei Raumtemperatur vorzugsweise im Bereich von 200 mPas bis 10000 mPas, insbesondere von 400 
mPas bis 6000 mPas, gemessen zum Beispiel mit Hilfe eines Brookfield-Rotationsviskosimeters (Brookfield D V2, Spin- 
del 2 bei 20 Upm). Bei hoherer Temperatur, zum Beispiel 60°C, weicht die Viskositat vorzugsweise nur relativ wenig 
von den Werten bei Raumtemperatur ab und liegt bevorzugt im Bereich von 250 mPas bis 2500 mPas. Zu den geeigneten 25 
Fiiissigkeiten gehoren bei Raumtemperatur flussige ein-, zwei- oder dreiwerdge Alkohole mil Siedepunkten (bei 1 bar) 
ubcr 80°C, insbesondere iibcr 120°C, wic zum Beispiel n-Propanol, iso-Propanol, n-ButanoL s-Butanol, iso-Butanol, 
Ethylenglykol, 1,2- oder 1,3-Propylenglykol, Glycerin, Di- oder Triethylen- oder -propylenglykol oder deren Mischun- 
gen, insbesondere Glycerin und/oder Ethylenglykol, und die bei Raumtemperatur fliissigen Vertreter der bereits oben an- 
gefuhrten nichuonischen Tenside. Als "Quellhilfe" kann dem organische Losungsmittel in geringer Menge Wasser zuge- 30 
setzt werden, und zwar maximal 1,5 Gew.-%, bezogen auf das Endprodukt des Quell ungsvorgangs. Bevorzugt wird dem 
Losungsmittel aber nur so viel Wasser zugesetzt, daB der Wassergehalt des Endprodukts unter 1 Gew.-% liegt. Obwohl 
deraruge nichtionische Tenside bekannterrnaBen dazu neigen, beim Kontakt mit Wasser zu vergelen, tritt bei ihrern Ein- 
satz als nicht-waBriges Losungsmittel fur das Polymer im erfindungsgemaB eingesetzten Bindemittel keine Klebrigkeit 
des Endprodukts auf. Als Polymere, die in derartigen wasserfreien Fiiissigkeiten zu gequollenen Systemen fuhren eignen 35 
sich Poly vinylpyrroli don, Polyacrylsaure, Copolymere aus Acrylsaure und Maleinsaure, Polyvinylaikohol, Xanthan, 
teilhydrolysierte Starken, Alginate, Amylopektin, Methylether-, Hydroxyethylether-, Hydroxypropylether- und/oder Hy- 
droxy butylethergruppen-tragende Starken oder Cellulosen, phosphatierte Starken wie Starkedisphosphat, aber auch an- 
organische Polymere wie Schichtsilikate sowie deren Gemische. Unter den Poly vinylpyrrolidonen sind solche mit rela- 
tiven Molekulmassen bis maximal 30 000 bevorzugt. Insbesondere bevorzugt sind hierbei relative Molekulrnassenberei- 40 
che zwischen 3000 und 30 000, beispielsweise um 10 000. Zu den bevorzugt verwendeten Polymeren gehoren auch Hy- 
droxypropylstarke und Starkediphosphat. Die Konzentration der Polymere in den wasserfreien Fiiissigkeiten betragt vor- 
zugsweise 5 Gew.-% bis 20 Gew.-%, insbesondere etwa 6 Gew.-% bis 12 Gew.-%. 

Besonders vorteilhafte Ausfiihrungsformen der genannten Erfindung enthalten als Bindemittel der artige gequollene 
Polymere. " " 45 

Der Gehalt an Bindemittel bzw. Bindemitteln in dem in der zitierten Anmeldung beschriebenen Rohstoff -Compound 
betragt vorzugsweise mindestens 2 Gew.-%, aber weniger als 20 Gew.-% ; insbesondere weniger als 15 Gew.-% unter be- 
sonderer Bevorzugung von Mengen im Bereich von 3 Gew.-% bis 10 Gew 

Falls gewunscht konnen die RohstorT-Compounds in untergeordneten Mengen weitere bei Temperaturen unter 30°C 
(1 bar) feste InhaltsstofYe enthalten. Hierbei ist es besonders wiinschenswert, wenn als weitere Komponenten derartige 50 
ausgewahlt werden, welche oben bereits zu den bevorzugten Rohstoffen und Rohstoffklassen genannt. wurden. Beispiels- 
weise konnte ein Bleichaktivatorgranulat, welches mehr als 60 Gew.-% TAED enthalt, zusatzlich auch noch Aniontensid 
oder Aniontenside, beispielsweise Alkylsulfate und/oder Alkylbenzolsulfonate enthalten. Da es im Rahmen der Erfin- 
dung als vorteilhaft angesehen wird, eine moglichst hohe Konzentration nur eines Rohstoflfes in dem Compound bereit- 
zustellen, ist es bevorzugt, daB der zweite teste Rohstoff in Mengen bis zu maximal 30 Gew.-% in den Compounds ent- 55 
halten ist. Neben dem ersten und gegebenenfalls auch dem zweiten festen Rohstoff konnen allerdings auch bereits vor- 
gefertigte Compounds, beispielsweise Tensid-Compounds oder spruhgetrocknete Pulver, wie sie ublicherweise in 
Waschmitteln eingesetzt werden, zusatzlich zu dem eigentlichen Rohstoff eingesetzt werden. Die Anteile derartiger 
Compounds in dem erfindungsgemaBen Compound betragen aber vorzugsweise weniger als 25 Gew.-% und insbeson- 
dere weniger als 20 Gew.-%. AuBerdem konnen noch weitere Besfandteile wie feinteilige Aiuminosilikate, heispiels- 60 
weise Zeolith A, X und/oder R amorphe oder kristalline Silikate, Carbonate, gegebenenfalls auch Sulfate in untergeord- 
neten Mengen, welche ublicherweise nicht oberhalb von 5 Gew.-%, bezogen auf das erfindungsgemaBe Compound, lie- 
gen, enthalten sein. \br allem die feinteiligen Aiuminosilikate konnen dazu dienen, die erfindungsgemaBen Rohstoff- 
Compounds abzupudern. 

Bei Temperaturen unterhalb 30°C (1 bar) flussige InhalisstofTe sind - mit Ausnahme der bereits obengenannten maxi- 65 
mal 10 Gew.-% nichtionischer Tenside und der als Bindemittel eingesetzten gequollenen Polymere - in den Rohstoff- 
Compounds der zitierten Anmeldung nicht enthalten. 

Es ist ein wesentliches Merkmal der ziuerten Anmeldung, daB die erfindungsgemaBen Rohstoff-Compounds kein 
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freies Wasser, also kein Wasser enthalten, daB nicht in irgendeiner chemischen oder physikalischen Form an die Fest- 
stoffe gebunden ist. Dies gelingt durch die im wesentlichen wasserfreie Herstellung der Rohstoff-Compounds (siehe un- 
ten), wodurch Wasser nur in den Mengen eingeschleppt wird, wie es in den eingesetzten festen Rohstoffen sozusagen als 
"Verunreinigung" enthalten ist. 

5 In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der zitierten Anmeldung enthalt ein Rohstoff-Compound 55 bis 85Gew.-% 
Bleichaktivator, 0 bis 25 Gew.-%, vorzugsweise 5 bis 22 Gew.-% anionische Tenside wie Alkylbenzolsulfonate und/oder 
Alky lsulf ate, gegebenenfalls in vorcompoundierter Form, 5 bis 12 Gew.-% eines nicht- waBrigen Bindemittels, vorzugs- 
weise Polyethylenglykol nut einer relativen Molekulmasse oberhalb von 3500, insbesondere um 4000, oder eines ge- 
quollenen Polymers. 

10 In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform der zitierten Anmeldung enthalt das Rohstoff-Compound zusatzlich 1 

bis 7,5 Gew.-%, vorzugsweise 2 bis 6 Gew.-% eines bei Temperaturen unterhalb 35°C (1 bar) fliissigen nichtionischen 

Tensids, beispielsweise eines Ca-Cig-Fettalkohols mit 3 bis 7 EO. 

Tn einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform der zitierten Anmeldung enthalt. das Rohstoff-Compound zusatzlich 

0,5 bis 5 Gew.-% eines feinteiligen, insbesondere nicht wasserloslichen Inhaltsstoffes, beispielsweise eines Aluminosi- 
15 likats wie oben angegeben. Derartige Bestandteile dienen im allgemeinen als Puderungsmittel und konnen auch im Rah- 

men dieser Erfindung nachtraglich auf das Rohstoff-Compound aufgebracht werden. 

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform der zitierten Anmeldung enthalt das Rohstoff-Compound 60 bis 

85 Gew.-% einer oder mehrerer anorganischen Buildersubstanzen, 3 bis 10 Gew.-% eines erfindungsgemaB eingesetzten 

Bindemittels sowie bis zu 20Gew.-% anionische und/oder nichtionische Tenside. Insbesondere sind Builder-Com- 
20 pounds bevorzugt, weiche 50 bis 65 Gew.-% Zeolith A, X, Y und/oder P sowie 15 bis 30 Gew.-% eines amorphen Alka- 

lisilikats aufweisen. 

Der Einsatz wasserfrei gequollener Poly mere als Gleit- und Bindemittel wird auch in der alteren internationalen Pa- 
tentanmeldung WO/PCT/EP97/05945 beschrieben. Auch das in dieser Anmeldung offenbarte Verfahren eignet sich im 
Rahmen der vorliegenden Erfindung zur Durchfuhrung des Schritts a). Demnach sind im Rahmen der vorliegenden Er- 

25 findung weiterhin Verfahren bevorzugt, bei denen die Herstellung der schiitt- und rieselfahigen Granulate hoher Dichte 
in Schritt a) durch Zusaimiienfiigen von Wasch- oder Reinigungsiiuttelcompounds und/oder -rohstoffen unter gleichzei- 
tigcr oder anschlicBcndcr Formgcbung crfolgt, wobci man zunachst cin Vorgcmisch hcrstcllt, welches Einzclrohstorfc 
und/oder Compounds, die bei Raumtemperatur und einem Druck von 1 bar als Feststoffe vorliegen, enthalt, und an- 
schlieBend dieses Vorgemisch unter Einsatz von Verdichtungskraften in ein Kom uberfuhrt sowie gegebenenfalls daran 

30 anschlieBend weiterverarbeitet oder aufbereitel, mit der MaBgabe, daB das Vorgemisch im wesentlichen wasserfrei ist 
und man ein unter den Formgebungsbedingungen, insbesondere auch bei Raumtemperatur und einem Druck von 1 bar, 
fliissiges Formgebungshilfsmittel in Form eines in nicht- waBriger Losung gequollenen Polymers einsetzt. 

Die in dem in dieser Schrift beschriebenen Verfahren eingesetzten Inhaltsstoffe konnen separat hergestellte Com- 
pounds, aber auch Rohstoffe sein, weiche pulverformig oder partikular (feinteilig bis grob) sind, auf jeden Fall aber bei 

35 Raumtemperatur und einem Druck von 1 bar- mit Ausnahme der gegebenenfalls vorhandenen bei Temperaturen unter- 
halb von 45°C und einem Druck von 1 bar fliissigen nichtionischen Tenside - in fester Form vorliegen. Als partikulare 
Teilchen konnen beispielsweise durch Spruhtrocknung hergestellte Beads oder Agglomerate eines Granulationsverfah- 
rens etc. eingesetzt werden. Die Zusammensetzung der Compounds an sich ist nicht wesentlich fur die Erfindung mit der 
Ausnahme des Wassergehalts, der so bemessen sein muB, daB das Vorgemisch wie oben definiert im wesentlichen was- 

40 serfrei ist und vorzugsweise nicht mehr als 10 Gew.-% an Hydrat wasser und/oder Konstitutionswasser enthalt. In einer 
bevorzugten Ausfuhrungsform werden dabei ubertrocknete Compounds in dem Vorgemisch eingesetzt. Derartige Com- 
pounds konnen beispielsweise durch Spruhtrocknung erhalten werden, wobei die Temperatursteuerung so geregelt ist, 
daB die Turmaustrittstemperaturen oberhalb von 100°C, beispielsweise bei 110°C oder daruber liegen. Ebenso ist es 
moglich, daB im Vorgemisch feste Compounds eingesetzt werden, die als Trager von fliissigen Komponenten, beispiels- 

45 weise fliissigen nichtionischen Tensiden oder Silikonol und/oder Paraffinen, dienen. Diese Compounds konnen Wasser in 
dem oben angegebenen Rahmen enthalten, wobei die Compounds rieselfahig sind und vorzugsweise auch bei hoheren 
Temperaturen von mindestens 45°C rieselfahig beziehungsweise zumindest fbrderbar bleiben. Insbesondere ist es aber 
bevorzugt, daB im Vorgemisch Compounds mit maximal 12 Gew.-% und unter besonderer Bevorzugung mit maximal 
9 Gew.-% Wasser, bezogen auf das Vorgemisch, eingesetzt werden. Freies Wasser, also Wasser, das nicht in irgendeiner 

50 Form an einen Feststoff gebunden ist und daher "in fliissiger Form" vorliegt, ist vorzugsweise gar nicht im \brgemisch 
enthalten, da bereits sehr geringe Mengen, beispielsweise um 0,2 oder 0,5 Gew.-%, bezogen auf das Vorgemisch, ausrei- 
chen, um das an sich wasserlosliche Formgebungsmittel anzulosen. Dies hatte zur Folge, daB der Schmelzpunkt bezie- 
hungsweise Erweichungspunkt des Endprodukts herabgesetzt und es sowohl an Rieselfahigkeit als auch an Schuttge- 
wicht verlieren wurde. 

55 Das Zusammenfugen der Wasch- oder Reinigungsmittelcompounds und/oder -rohstoffe unter gleichzeitiger oder an- 
schlieBender Formgebung kann nach der Offenbarung der zitierten Anmeldung durch ubliche Verfahren, in denen Ver- 
dichtungskrafte aufgewandt werden wie Granulieren, Kompaktieren, beispielsweise Walzenkompaktieren oder Extru- 
dieren und PelleUeren erfolgen. Dabei konnen als vorgefertigte Compounds im Vorgemisch auch spriihgetrocknete Gra- 
nulate eingesetzt werden, die Erfindung ist darauf jedoch keineswegs beschrankt. Vielmehr bietet sich im erfindungsge- 

60 maBen Verfahren an, keine spruhgetrockneten Granulate einzusetzen da auch sehr feinteilige Rohstoffe mit staubfbrmi- 
gen Anteilen problemlos erfindungsgemaB verarbeitet werden konnen, ohne vorher vorcompoundiert, beispielsweise 
spriihgeu-ocknet zu werden. 

Die im wesendichen wasserfreie Verfahrensfuhrung ermoglicht nicht nur, daB Peroxybleichmittel ohne Aktivitatsver- 
luste verarbeitet werden konnen, es wird hierdurch auch ermoglicht, Peroxybleichmittel und Bleichaktivatoren gemein- 
65 sam in einem Partikel zu verarbeiten, ohne gravierende Aktivitatsverluste befurchten zu mUssen. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung der zitierten Anmeldung wird die verdichtende Formgebung des 
Verfahrens mit Hilfe eines Agglomerisationsschrittes vorgenommen, wobei man das Vorgemisch in einer dafiir geeigne- 
ten Vorrichtung agglomerierend granuliert und das oben definierte Formgebungshilfsmittel die Roile eines Bindemittels 
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ubernimmt. Das Granulationsverfahren kann kontinuierlich oder diskontinuierlich durchgefuhrt werden. Dabei gent man 
vorzugsweise so vor, daB man die festen Bestandteile des zu verdichtenden Vorgemischs in einem Granulator, als wel- 
cher auch ein Mischer zum Einsatz kommen kann, vorlegt, gegebenenfalls durch Zugabe eines flussigen nichtionischcn 
Tensides eventuell vorliegende Staube bindet und das Formgebungshilfsmittel in den Granulator einbringt. Die ge- 
wunschte mittlere PartikelgroBe des Granulats kann uber die Art und die Menge an Formgebungshilfsmittel und iiber die 5 
Maschinen- und Betriebsparameter, wie zum Beispiel Drehzahl und Verweilzeit sowie Temperatur, eingestellt werden. 
Als geeignete Granulatoren konnen beispielsweise Pelletierteller, Drehttommeln, Pflugscharmischer mit Zerhacker der 
Firma Lodige®, Hochleistungsmischer mit rotierendem Mischbehalter und Wirbler zum Beispiel der Firmen Laeis Buch- 
er® oder Eirich®, Intensivmischer mit Scherkopfen zum Beispiel der Firma LIPP Mischtechnik® oder Imcatec®-, Drais®-, 
Fukae®- oder Forberg®-Mischer sowie der sogenannte Rotorcoater® der Firma Glatt® mit horizontaler sowie mit geneig- 10 
ter Drehscheibe bis 50°. Weniger gut geeignet sind Lodige® CB-Mischer, Zig-Zag-Mischer der Firma PK-Niro®, ein Bal- 
lestra® Kettemix sowie Hosokawa®- oder Schugi®-Mischer. Ein Fliefibett oder ein Horizon talmischer, zum Beispiel ein 
Nautamixer® ist. ebenfalls weniger gut. geeignet. Tm Rahmen dieser Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Verfah- 
rens ist es bevorzugt, bei Raumtemperatur beziehungsweise der sich durch den Energieeintrag des Mischers beziehungs- 
weise Granulators ergebenden Temperatur, das heifit ohne separaten Aufheizschritt, zu arbeiten, wie beispielsweise in 15 
der internationalen Patentanmeldung WO 94/13779 und dem darin zitierten Stand der Technik beschrieben. Dabei ist als 
Vorteil des ertindungsgemaBen Verfahrens zu werten, daB man nicht auf ein zum Beispiel in der europaischen Patentan- 
meldung EP 0367 339 beschriebenes zweistufiges Granulierverfahren, in dem Granulate zunachst in einem Hochge- 
schwindigkeitsmischer und anschlieBend in einem langsamlaufenden Mischer und Granulator komprimiert werden, an- 
geweisen ist, sondem unter Einsatz des wasserfrei gequollenen Polymers die verdichtende Granulation in nur einem 20 
Schritt vornehmen kann. 

Zusammenfassend laBt sich der erste Schritt des erfindungsgemaBen Verfahrens also durch alle ublichen Verfahren, 
bei denen die Inhaltsstoffe unter Einsatz von Scherkraften plastifiziert und formgebend verpreBt werden, herstellen. Be- 
vorzugte Herstellungsverfahren sind die Granulation, die Extrusion, die Walzenkompaktierung oder die Pelletierung. Be- 
sonders bevorzugte Verfahren arbeiten im Schritt a) nach der Lehre der genannten alteren Anmeldungen. 25 

Verfahrensschritt b) 

Im Verfahrensschritt b) werden weitere optional einzusetzende Inhaltsstoffe aufagglomeriert, so daB sie den ge- 
wunschten Auswahikriterien hinsichtlich der TeilchengroBen genugen. Es ist im Schritt b) nicht erforderlich, daB das zu 30 
agglomerierende Gemisch der einzelnen Inhaltsstoffe plasufiziert wird. Demnach sind normale Granulationsverfahren 
zur Herstellung der Agglomerate in Schritt b) bevorzugt. 

Es ist bei der Herstellung der Agglomerate in Schritt b) bevorzugt, daB auch diese im wesentlichen wasserfrei erfolgt, 
wobei unter "im wesentlichen wasserfrei" der oben definierte Zustand verstanden wird, bei dem der Gehalt an flussigen, 
d. h. nicht in Form von Hydratwasser und/oder Konstitutionswasser vorliegendem Wasser unter 5 Gew.-%, vorzugs- 35 
weise unter 3 Gew.-% und insbesondere sogar unter 0,5 Gew.-%, jeweils bezogen auf die zu granulierenden Stoffe in 
Schritt b), liegt. 

Bei der Granulation der optional einzusetzenden Inhaltsstoffe konnen Hilfsstofife zugesetzt werden, die die Agglome- 
ratbildung erleichtern. Insbesondere ist ein Zusatz der auch in Schritt a) zu verwenden Plastifizier- und/oder Gleitmittel 
bei der Granulation in Schritt b) bevorzugt, wobei das zu agglomerierende Gemisch - anders als im Schritt a) - diese 40 
Stoffe nicht enthalt, urn iiber den plastischen Zustand formgebend verpreBt zu werden, sondern lediglich als Granulier- 
hilfsmittel. 

Bevorzugte Granulierhilfsmittel im Schritt b) sind Polyethylenglycole oder ethoxylierte Alkohole. Mit besonderer Be- 
vorzugung werden die bereits beschriebenen wasserfrei gequollenen Poiymere als Granulierhilfsmittel eingesetzt. 

Im Schritt b) ist es ebenfalls mogiich, einen Teil der in Schritt a) erhaltenen Granulate als Basismaterial zu benutzen 45 
und weitere feinteilige Inhaltsstoffe an diese "anzukleben". Selbstverstandhch konnen auch andere grbbere Stoffe als Ba- 
sismaterial vorgelegt und mit feinteiligeren Stoffen beaufschlagt werden, wobei den Granulierhilfsmitteln als haftvermit- 
telnder Komponente eine erhohte Bedeutung zukommt. 

Als Inhaltsstoffe konnen in den Schritten a) und b) auBer den genannten verfahrensspezifischen Hilfsmitteln samtliche 
Inhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmitteln eingesetzt werden, wobei dem Fachmann bei der Formulierung keine 50 
Grenzen gesetzt sind. Es ist ohne wei teres mogiich, daB einzelne Inhaltsstoffe entweder nur iiber den \ferfahrensschritt a) 
oder nur uber den Verfahrensschritt b) in die Wasch- und Reinigungsmittelformkorper eingebracht werden. Denkbar und 
mogiich ist es aber auch problemlos, die Inhaltsstoffe sowohl im Verfahrensschritt a) als auch im Verfahrensschritt b) ein- 
zusetzen. 

Durch die getrennte Einarbeitung bestimmter Inhaltsstoffe konnen positive Effekte erzielt werden. So ist es beispiels- 55 
weise mogiich, Bleichmittel und Bleichakuvator(en) entweder im Verfahrensschritt a) oder im Verfahrensschritt b) zu- 
zusetzen. Auch kann durch Einsatz von Bleichmittel oder Bleichaktivator im Schritt a) und Einsatz des anderen Stoffes 
in Schritt b) eine Trennung von Bleichmittel und Bleichaktivator erreicht werden, die zu vorteilhaften Eigenschaften fuh- 
ren kann. 

Wahrend die Trennung von Bleichmittel und Bleichaktivator, also die Einarbeitung iiber Schritt a) oder Schritt b), im 60 
Rahmen der vorliegenden Erfindung nicht bevorzugt ist, sind andere Verfahrens van an ten bevorzugt, aus denen erhohte 
Stabilitaten empfindlicher Substanzen resultieren. So ist es insbesondere bevorzugt, Enzyme in dem Verfahrensschritt 
zuzusetzen, in dem Bleichmittel und/oder Bleichakuvator(en) nicht zugesetzt werden, urn so einem Aktivitatsverlust der 
Enzyme vorzubeugen. Da Enzyme zudem temperaturempfindliche Substanzen sind, empfiehlt es sich, sie uber den Ver- 
fahrensschritt b) in das erfindungsgemaBe Verfahren einzubringen, so dafi es bevorzugt ist, wenn wenigstens eines der in 65 
Schritt b) hergesteilten Agglomerate Enzyme enthalt. 

Nachfolgend werden die sowohl im Schritt a) als auch im Schritt b) einsetzbaren Inhaltsstoffe von Wasch- und Reini- 
gungsmittel naher beschrieben. 
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In den nach dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellten Wasch- und ReinigungsmiUelformkorpern konnen anio- 
nische, nichtionische, kationische und/oder amphotere Tenside beziehungsweise Mischungen aus diesen eingesetzt wer- 
den. Bevorzugt sind aus anwendungstechnischer Sicht Mischungen aus anionischen und nichtionischen Tensiden. Der 
Gesamttensidgehalt der nach dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellten Formkorper liegt bei 5 bis 60 Gew.-%, be- 
5 zogen auf das Formkorpergewicht, wobei Tensidgehalte iiber 15 Gew.-% bevorzugt sind. 

Als anionische Tenside werden beispielsweise solche vom Typ der Sulfonate und Sulfate eingesetzt. Als Tenside vom 
Sulfonat-Typ kommen dabei vorzugsweise (Vn-Alkylbenzolsulfonate, Olefin sulfonate, d. h. Gemische aus Aiken- und 
Hydroxy alkansulfonaten sowie Di sulfonated, wie man sie beispielsweise aus Ci2_i8-Monoolefinen mit end- oder innen- 
standiger Doppelbindung durch Sulfonieren mit gastbrmigem Schwefeltrioxid und anschlieBende alkalische oder saure 
to Hydrolyse der Sulfonierungsprodukte erhalt, in Beu-acht. Geeignet sind auch Alkansulfonate die aus C l2 _ia-Alkanen bei- 
spielsweise durch Sulfochlorierung oder Sulfoxidation mit anschlieBender Hydrolyse bzw. Neutralisation gewonnen 
werden. Ebenso sind auch die Ester von a-Sulfofettsauren (Esters ulfonate), z. B. die a-sulfonierten Methylester der hy- 
drierten Kokos-, Palmkern- oder Talgfettsauren geeignet. 

Weitere geeignete Aniontenside sind sulfierte Fettsaureglycerinester. Unter Fettsaureglycerinestern sind die Mono-, 
15 Di- und Triester sowie deren Gemische zu verstehen, wie sie bei der Herstellung durch Veresterung von einem Monogly- 
cerin mit 1 bis 3 Mol Fettsaure oder bei der Umesterung von Triglyceriden mit 0,3 bis 2 Mol Glycerin erhalten werden. 
Bevorzugte sulfierte Fettsaureglycerinester sind dabei die Sulrierprodukte von gesattigten Fettsauren mit 6 bis 22 Koh- 
lenstoffatomen, beispielsweise der Capronsaure, Caprylsaure, Caprinsaure, Myristinsaure, Laurinsaure, Palmitinsaure, 
Stearinsaure oder Behensaure. 

20 Als Alk(en)ylsulfate werden die Alkali- und insbesondere die Natriurnsalze der Schwefelsaurehalbester der Ci 2 -C l8 - 
Fettalkohole, beispielsweise aus Kokosfettalkohol, Talgfettalkohol, Lauryl-, Myristyl-, Cetyl- oder Stearylalkohol oder 
der C l0 -C20-Oxoalkohole und diejenigen Halbester sekundarer Alkohole dieser Kettenlangen bevorzugt Weiterhin be- 
vorzugt sind Alk(en)ylsulfate der genannten Kettenlange, welche einen synthetischen, auf petrochemischer Basis herge- 
stellten geradkettigen Alkylrest enthalten, die ein analoges Abbauverhalten besitzen wie die adaquaten Verbindungen auf 

25 der Basis von fettchemischen Rohstoffen. Aus waschtechnischem Interesse sind die Ci 2 -Ci 6 - Alky lsulf ate und Ci 2 -Ci 5 - 
Alkylsulfate sowie C l4 -Ci 5 -Alkylsuifale bevorzugt. Auch 2,3-Alkylsulfate, welche beispielsweise gemaB den US-Pa- 
tcntschriftcn 3,234,258 oder 5,075,041 hcrgcstcllt werden und als Handclsproduktc der Shell Oil Company unter dem 
Namen DAN® erhalten werden konnen, sind geeignete Aniontenside. 

Auch die Schwefelsauremonoester der mit 1 bis 6 Mol Ethylenoxid ethoxylierten geradkettigen oder verzweigten 

30 C 7 _ 2 rAlkohole, wie 2-Methyl-verzweigte C9.11- Alkohole mit im Durchschnitt 3,5 Mol Ethylenoxid (EO) oder Q2-18- 
Fettalkohole mit 1 bis 4 EO, sind geeignet. Sie werden in Reinigungsmitteln aufgrund ihres hohen Schaumverhaltens nur 
in relativ geringen Mengen, beispielsweise in Mengen von 1 bis 5 Gew.-%, eingesetzt. 

Weitere geeignete Aniontenside sind auch die Salze der Alkylsulfobemsteinsaure, die auch als Sulfosuccinate oder als 
Sulfobernsteinsaureester bezeichnet werden und die Monoester und/oder Diester der Sulfobernsteinsaure mit Alkoholen, 

35 vorzugsweise Fettalkoholen und insbesondere ethoxylierten Fettalkoholen darstellen. Bevorzugte Sulfosuccinate enthal- 
ten C 8 -i8-Fettalkoholreste oder Mischungen aus diesen. Insbesondere bevorzugte Sulfosuccinate enthalten einen Fettal- 
koholrest. der sich von ethoxylierten Fettalkoholen ableitet, die fiir sich betrachtet nichtionische Tenside darstellen (Be- 
schreibung siehe unten). Dabei sind wiederum Sulfosuccinate, deren Fettalkohol-Reste sich von ethoxylierten Fettalko- 
holen mit eingeengter Homologenverteilung ableiten, besonders bevorzugt. Ebenso ist es auch moglich, Alk(en)ylbem- 

40 steinsaure mit vorzugsweise 8 bis 18 Kohlenstoffatomen in der Alk(en)yLkette oder deren Salze einzusetzen. 

Als weitere anionische Tenside kommen insbesondere Seifen in Betracht. Geeignet. sind gesattigte Fettsaureseifen, 
wie die Salze der Laurinsaure, Myristinsaure, Palmitinsaure, Stearinsaure, hydrierte Erucasaure und Behensaure sowie 
insbesondere aus natiirlichen Fettsauren, z. B. Kokos-, Palmkern- oder Talgfettsauren, abgeleitete Seifengemische. 
Die anionischen Tenside einschlieBlich der Seifen konnen in Form ihrer Natrium-, Kalium- oder Ammoniumsalze so- 

45 wie als losliche Salze organischer Basen, wie Mono-, Di- oder Triethanolamin, vorliegen. Vorzugsweise liegen die anio- 
nischen Tenside in Form ihrer Natrium- oder Kaliumsalze, insbesondere in Form der Natriurnsalze vor. 

Als nichtionische Tenside werden vorzugsweise alkoxylierte, vorteilhafterweise ethoxylierte, insbesondere primare 
Alkohole mit vorzugsweise 8 bis 18 C-Atomen und durchschnittlich 1 bis 12 Mol Ethylenoxid (EO) pro Mol Alkohol 
eingesetzt, in denen der Alkoholrest linear oder bevorzugt in 2-Stellung methylverzweigt sein kann bzw. lineare und me- 

50 thylverzweigte Reste im Gemisch enthalten kann, so wie sie ublicherweise in Oxoalkoholresten vorliegen. Insbesondere 
sind jedoch Alkoholethoxylate mit linearen Resten aus Alkoholen nativen Ursprungs mit 12 bis 18 C-Atomen, z. B. aus 
Kokos-, Palm-, Talgfett- oder Oieylalkohol, und durchschnittlich 2 bis 8 EO pro Mol Alkohol bevorzugt. Zu den bevor- 
zugten ethoxylierten Alkoholen gehoren beispielsweise C12-14- Alkohole mit 3 EO oder 4 EO, C9-ii-Alkohol mit 7 EO, 
C 13- 15- Alkohole mit 3 EO, 5 EO, 7 EO oder 8 EO, C 12 -ig- Alkohole mit 3 EO, 5 EO oder 7 EO und Mischungen aus die- 

55 sen, wie Mischungen aus Ci 2 _i 4 -Alkohol mit 3 EO und Ci 2 _ is- Alkohol mit 5 EO. Die angegebenen Ethoxylierungsgrade 
stellen statisusche Mittelwerte dar, die fiir ein spezielles Produkt eine ganze oder eine gebrochene £ahl sein konnen. Be- 
vorzugte Alkoholethoxylate weisen eine eingeengte Homologenverteilung auf (narrow range ethoxylates, NRE). Zusatz- 
lich zu diesen nichtionischen Tensiden konnen auch Fettalkohole mit mehr als 12 EO eingesetzt werden. Beispiele hier- 
fiir sind Talgfettalkohol mil 14 EO, 25 EO, 30 EO oder 40 EO. 

60 AuRerdern konnen als weitere nichtionische Tenside auch Alkylglykoside der allgemeinen Formel RO(G) x eingesetzt 
werden, in der R einen primaren geradkettigen oder methyl verzweigten, insbesondere in 2-Steilung methylverzweigten 
abphatischen Rest mit 8 bis 22, vorzugsweise 12 bis 18 C-Atomen bedeutet und G das Symbol ist, das fiir eine Glyko- 
seeinheit mit 5 oder 6 C-Atomen, vorzugsweise fiir Glucose, steht. Der Oligomerisierungsgrad x, der die Verteilung von 
Monoglykosiden und Oligoglykosiden angibt, ist eine beliebige Zahl zwischen 1 und 10; vorzugsweise liegt x bei 1,2 bis 

65 1,4. 

Eine weitere Klasse bevorzugt eingesetzter nichtionischer Tenside, die entweder als alleiniges nichtionisches Tensid 
oder in Kombination mit anderen nichtionischen Tensiden eingesetzt werden, sind alkoxylierte, vorzugsweise ethox- 
ylierte oder ethoxylierte und propoxylierte Fettsaurealkylester, vorzugsweise mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen in der Al- 
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kylkette, insbesondere Fettsauremethylester, wie sie beispielsweise in der japanischen Patentanmeldung JP 58/217598 
beschrieben sind oder die vorzugsweise nach dem in der intemationalen Patentanmeldung WO-A-90/13533 beschriebe- 
nen Verfahren hergestellt werden. 

Auch nichtionische Tenside vom Typ der Aminoxide, beispielsweise N-Kokosalkyl-N.N-dimetbylaminoxid und N- 
THlgalkyl-RN-dihydroxyethylaminoxid, und der Fettsaurealkanolamide konnen geeignet sein. Die Menge dieser nich- 5 
lionischen Tenside betragt vorzugsweise nicht mehr als die der ethoxylierten Fettalkohole, insbesondere nicht mehr als 
die Ualfte davon. 

Wciiere geeignete Tenside sind Polyhydroxyfettsaureamide der Formel (I), 

Rl io 



I 

R-CO-N-[Zj (I) 

15 

i n .tcr K('( ) Itir einen aliphatischen Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R l fur Wasserstoff, einen Alkyl- oder Hy- 
drowalkx Ircsi mil 1 bis 4 Kohlenstoffatomen und [Z] fur einen linearen oder verzweigten Poly hydroxy alky lies t mit 3 bis 
Mi K<'hlcnsu>liaioiucn und 3 bis 10 Hydroxylgruppen steht. Bei den Polyhydroxyfettsaureamiden handelt es sich urn be- 
kanmc Siollc. die ublicherweise durch reduktive Aminierung eines reduzierenden Zuckers mit Ammoniak, einem Alky- 20 
laiiiin «kLt cineni Alkanolamin und nachfolgende Acylierung mit einer Fettsaure, einem Fettsaurealkylester oder einem 
1-ciisaiircchlorid crhuhen werden konnen. 

Air ( iruppc der Pol\ hydroxy fettsaureamide gehoren auch Verbindungen der Formel (II), 

R ] -Q-R 2 25 



I 

R-CO-N-[Z] (II) 3Q 

in der R fur cinen linearen, verzweigten Alkyl- oder Alkenylrest mit 7 bis 12 Kohlenstoffatomen, R l fur einen linearen, 
verzweigten oder cyciischen Alkylrest oder einen Arylrest mit 2 bis 8 Kohlenstoffatomen und R 2 fur einen linearen, ver- 
zweigten oder cyclisciien Alkylrest oder einen Arylrest oder einen Oxy-Alkylrest mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen steht, 
wobci Ci -4- Alkyl- oder Phenylreste bevorzugt sind und [Z] fur einen linearen Polyhydroxyalkylrest steht, dessen Alkyl- 35 
ketle mil mindestens zwei Hydroxylgruppen substituiert ist, oder alkoxylierte, vorzugsweise ethoxylierte oder propox- 
yliertc Dcrivate dieses Restes. 

[Z] wird vorzugsweise durch reduktive Aminierung eines reduzierten Zuckers erhalten, beispielsweise Glucose, Fruc- 
tose, Maltose, Lactose, Galactose, Mannose oder Xylose. Die N-Alkoxy- oder N-Aryloxy-substituierten Verbindungen 
konnen dann beispielweise nach der Lehre der intemauonalen Anmeldung WOA-95/07331 durch Umsetzung mit Fett- 40 
saureniethylestern in Gegenwart eines Alkoxids als Katalysator in die gewunschten Polyhydroxyfettsaureamide uber- 
fiihrt werden. 

Im Rahmen der vorliegenden Erfindung ist es bevorzugt, anionische(s) und nichnonische(s) Tensid(e) uber das Ver- 
fahren in die Wasch- und Reinigungsmittelformkorper einzubringen, wobei anwendungstechnische Vbrteile aus be- 
stimmten Mengenverhaltnissen, in denen die einzelnen Tensidklassen eingesetzt werden, resultieren konnen. 45 

So sind beispielsweise Wasch- und Reinigungsmiuefforrnkorper besonders bevorzugt, bei denen das Verhaltnis von 
Aniontensid(en) zu Niotensid(en) zwischen 10:1 und 1:10, vorzugsweise zwischen 7,5 : 1 und 1 : 5 und insbesondere 
zwischen 5 : 1 und 1 : 2 betragt, wobei die Tenside im erfindungsgemaBen Verfahren wiederum uber die Schritte a) und/ 
oder b) in die Formkorper eingebracht werden konnen. 

Es kann aus anwendungstechnischer Sicht Vorteile haben, wenn bestimmte Tensidklassen in einigen Phasen der 50 
Wasch- und Reinigungsmittelformkorper oder im gesamten Formkorper, d. h. in alien Phasen, nicht enthalten sind. Unter 
Phase wird im Rahmen der vorliegenden Erfindung jedwede raumliche Trennung verstanden, also beispielsweise die 
Mehrphasigkeit in Mehrschicht- oder Ring-Kern- oder Manteltabletten. Einzelne Phasen entstehen dabei aber auch da- 
durch, daB die groben Partikel aus den Schritten a) und b) des erfindungsgemaBen Verfahrens b verpreBt werden, wobei 
die Partikel aus Verfahrensschritt a) eine Phase bilden, wahrend die andere Phase aus den Partikeln des Verfahrensschritts 55 
b) gebildet wird. Es ist also auch durchaus denkbar, Wasch- und Reinigungsmittelformkorper herzustellen, die vier ver- 
schiedene Phasen enthalten, indem man ein Granulat aus Schritt a) und drei Granulate aus Schritt b) bzw. vice versa oder 
jeweils zwei Granulate aus den Schritten a) und b) herstellt, vermischt und tablettiert. Diese Tablettierung kann dabei zu- 
saizhch zu mehrschichtigen Formkorpern fuhren, wo dies gewunscht ist. 

Fine weitere wichtige Ausfuhrungsforrn der vorliegenden Erfindung sieht daher vor, daB mindestens eine Phase der 60 
Formkorper frei von nichtionischen Tensiden ist. Diese Variante laBt sich durch das erfindungsgemaBe Verfahren beson- 
ders leicht realisieren ; wenn nichtionische Tenside aus einem der VerfahrensschriUe a) oder b) vollstandig weggelassen 
werden. 

Umgekehrt kann aber auch durch den Gehalt einzelner Phasen oder des gesamten Fomikorpers, d. h. ailer Phasen, an 
besummien Tensiden ein positiver Effekt erzielt werden. Das Einbringen der oben beschriebenen Alkylpolyglycoside hat 65 
sich dabei als vorteilhaft erwiesen, so daB Wasch- und Reinigungsmittelformkorper bevorzugt sind, in denen mindestens 
eine Phase der Formkorper Alkylpolyglycoside enthalt, was wiederum durch das Einbringen von APG in den \ferfah- 
rensschritt a) und/oder b) erreicht werden kann. 
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Ahnlich wie bei den nichtionischen Tensiden konnen auch aus dem Weglassen von anionischen Tensiden aus einzel- 
nen oder alien Phasen Wasch- und Reinigungsmittelfornikbrper resuliieren, die sich fur besiimmte Anwendungsgebiete 
besser eignen. Es sind daher im Rahmen der vorliegenden Erfindung auch Wasch- und Reinigungsmittelformkorper 
denkbar, bei denen mindestens eine Phase der Formkorper frei von anionischen Tensiden ist, wobei sich diese Realisie- 
5 rungsmoglichkeit analog der oben genannten durch das erfindungsgemaBe Verfahren besonders leicht realisieren laBt, 
wenn anionische Tenside aus einem der Verfahrensschritte a) oder b) vollslandig weggelassen werden. 

Neben den waschaktiven Substanzen sind Geriiststoffe die wichtigsten Inhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsrrut- 
teln. Uber das erfindungsgemaBe Verfahren konnen dabei alle ublicherweise in Wasch- und Reinigungsmitteln eingesetz- 
ten Geriiststoffe in die Wasch- und Reinigungsmittelformkorper eingebracht werden, insbesondere also Zeolithe, Sili- 
10 kate, Carbonate, organische Cobuilder und - wo keine okologischen Vorurteile gegen ihren Einsatz bestehen - auch die 
Phosphate. 

Geeignete kristalline, schichtfbrmige Natriumsilikate besitzen die allgemeine Formel NaMSi x 0 2x +i ■ H 2 0, wobei M 
Natrium oder Wasserstoff bedeutet, x eine Zahl von 1,9 bis 4 und y eine Zahl von 0 bis 20 ist und bevorzugte Werte fur x 
2, 3 oder 4 sind. Derartige kristalline Schichtsilikate werden beispielsweise in der europaischen Patentanmeldung EP-A- 
15 01 64 514 beschrieben. Bevorzugte kristalline Schichtsilikate der angegebenen Formel sind solche, in denen M fur Na- 
trium steht und x die Werte 2 oder 3 annimmt. Insbesondere sind sowohl 0- als auch 8-Natriumdisiiikate 
Na 2 Si 2 0 5 ■ yH 2 0 bevorzugt, wobei P-Natriumdisilikat beispielsweise nach dern Verfahren erhaiten werden kann, das in 
der internationalen Patentanmeldung WOA-91/08171 beschrieben ist. 

Einsetzbar sind auch amorphe Natriumsilikate mit einem Modul NO : Si0 2 von 1 : 2 bis 1 : 3,3, vorzugsweise von 
1 : 2 bis 1 : 2,8 und insbesondere von 1 : 2 bis 1 : 2,6, weiche loseverzogert sind und Sekundarwascheigenschaften auf- 
weisen. Die Loseverzogerung gegenuber herkommlichen amorphen Natriurnsilikaten kann dabei auf verschiedene 
Weise, beispielsweise durch Oberflachenbehandlung, Compoundierung, KompakuerungAferdichtung oder durch Uber- 
trocknung hervorgerufen worden sein. Im Rahmen dieser Erfindung wird unter dem Begriff "amorph" auch "rontgena- 
morph" verstanden. Dies heiBt, daB die Silikate bei Rontgenbeugungsexperimenten keine scharfen Rontgenreflexe lie- 
25 fem, wie sie fur kristalline Substanzen typisch sind, sondem ailenfalls ein oder mehrere Maxima der gestreuten Rontgen- 
slrahlung, die eine Breite von mehreren Gradeinheiten des Beugungswinkels aufweisen. Es kann jedoch sehr wohl sogar 
zu besonders gutcn Buildcrcigcnschaftcn fuhrcn, wenn die Silikatpartikcl bei Elcktroncnbcugungscxpcrimcntcn vcrwa- 
schene oder sogar scharfe Beugungsmaxima liefern. Dies ist so zu interpretieren, daB die Produkte mikrokristalline Be- 
reiche der GroBe 10 bis einige Hundert nm aufweisen, wobei Werte bis max. 50 nm und insbesondere bis max. 20 nm be- 
30 vorzugt sind. Derartige sogenannte rontgen amorphe Silikate, weiche ebenfalls eine Loseverzogerung gegenuber den her- 
kommlichen Wasserglasern aufweisen, werden beispielsweise in der deutschen Patentanmeldung DE-A- 44 00 024 be- 
schrieben. Insbesondere bevorzugt sind verdichtete/kompaktierte amorphe Silikate, compoundierte amorphe Silikate 
und ubertrocknete rontgenamorphe Silikate. 

Der eingesetzte feinkristalline, synthetische und gebundenes Wasser enthaltende Zeolith ist vorzugsweise Zeolith A 
35 und/oder P. Als Zeolith P wird Zeolith MAP® (Handelsprodukt der Firma Crosfield) besonders bevorzugt. Geeignet sind 
jedoch auch Zeolith X sowie Mischungen aus A, X und/oder P. Kommerziell erhaltlich und im Rahmen der vorliegenden 
Erfindung bevorzugt einsetzbar ist beispielsweise auch ein Co-Kris tallisat aus Zeolith X und Zeolith A (ca. 80Gew.-% 
Zeolith X), das von der Firma CONDEA Augusta S.p.A. unter dem Markennamen VEGOBOND AX® vertrieben wird 
und durch die Formel 
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nNa 2 Q • (l-n)K 2 0 • A1 2 0 3 • (2-2,5)SiQ 2 ■ (3,5-5,5) H 2 0 



beschrieben werden kann. Der Zeolith kann dabei sowohl als Geruststoff in einem granularen Compound eingesetzt, als 
auch zu einer Art "Abpuderung" der gesamten zu verpressenden Mischung verwendet werden, wobei ublicherweise 

45 beide Wege zur Inkorporation des Zeoliths in das Vorgemisch genutzt werden. Geeignete Zeolithe weisen eine mittlere 
TeilchengroBe von weniger als 10 urn (Volumenverteilung; MeBmethode: Coulter Counter) auf und enthalten vorzugs- 
weise 18 bis 22 Gew.-%, insbesondere 20 bis 22 Gew.-% an gebundenem Wasser. 

Selbstverstandlich ist auch ein Einsatz der allgemein bekannten Phosphate als Buildersubstanzen moglich, sofern ein 
derartiger Einsatz nicht aus okologischen Griinden vermieden werden sollte. Geeignet sind insbesondere die Natrium- 

50 salze der Orthophosphate, der Pyrophosphate und insbesondere der Tripolyphosphate. 

Brauchbare organische Gerustsubstanzen sind beispielsweise die in Form ihrer Natriumsalze einsetzbaren Polycar- 
bonsauren, wie Citronensaure, Adipinsaure, Bernsteinsaure, Glutarsaure, Weinsaure, Zuckersauren, Aminocarbonsau- 
ren, Nitrilotriessigsaure (NTA), sofern ein derartiger Einsatz aus okologischen Griinden nicht zu beanstanden ist, sowie 
Mischungen aus diesen. Bevorzugte Salze sind die Salze der Polycarbonsauren wie Citronensaure, Adipinsaure, Bem- 

55 steinsaure, Glutarsaure, Weinsaure, Zuckersauren und Mischungen aus diesen. 

Urn den Zerfall hochverdichteter Formkorper zu erleichtern, ist es moglich, Desintegrationshilfsmittel, sogenannte 'la- 
blettensprengrnittel, in diese einzuarbeiten, urn die Zerfallszeiten zu verkurzen. Unter Tablettensprengmitteln bzw. Zer- 
faUsbeschleunigern werden gemaB Rompp (9. Auflage, Bd. 6, S. 4440) und Voigt "Lehrbuch der pharmazeutischen Tech- 
nologic" (6. Auflage, 1987, S. 182-184) Hilfsstoffe verstanden, die fur den raschen Zerfall von Tabletten in Wasser oder 

60 Magensaft und fur die Freisetzung der Pharmaka in resorbierbarer Form sorgen. 

Diese Stoffe, die auch aufgrund ihrer Wirkung als "Sprengmittel" bezeichnet werden, vergroBern bei Wasserzutritt ihr 
Volumen, wobei einerseits das Eigenvolumen vergroBert (Quellung), andererseits auch uber die Freisetzung von Gasen 
ein Druck erzeugt werden kann, der die Tablette in kleinere Partikel zerfallen laBt. Altbekannte Desintegrationshilfsmit- 
tel sind beispielsweise (Hydrogen- )Carbonat/Citronensaure-Systeme, wobei auch andere organische Sauren eingesetzt 

65 werden konnen. Quellende Desintegrationshilfsmittel sind beispielsweise synthetische Polymere wie Polyvinylpyrroli- 
don (PVP) oder natiirliche Polymere bzw. modifizierte NaturstofTe wie Cellulose und Starke und ihre Derivate, Alginate 
oder Casein-Derivate. 

Bevorzugte Wasch- und Reinigungsmittelformkorper enthalten 0,5 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 1 bis 8 Gew.-% und 
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insbesondere 2 bis 6 Gew.-% eines Desintegrationshilfsrnittels jeweils bezogen auf das Formkorpergewicht. 

Als bevorzugte Desintegrationsmittel werden im Rahmen der vorliegenden Erfindung Desintegrationsmittel auf Cel- 
lulosebasis eingesetzt, so daB bevorzugte Wasch- und Reinigungsmittelformkorper ein solches Desintegrationsmittel auf 
Cellulosebasis in Mengen von 0,5 bis 10Gew.-%, vorzugsweise 1 bis 8 Gew.-% und insbesondere 2 bis 6 Gew.-% ent- 
halten. Reine Cellulose weist die formale Bruttozusammensetzung (QH^Os)!, auf und stellt formal betrachtet ein 1 ,4- 5 
Polyacetal von Cellobiose dar, die ihrerseits aus zwei Molekulen Glucose aufgebaut ist. Geeignete Cellulosen bestehen 
dabei aus ca. 500 bis 5000 Glucose-Einheiten und haben demzufolge durchschnittliche Molmassen von 50 000 bis 
500 000. Als Desintegrationsmittel auf Cellulosebasis verwendbar sind im Rahmen der vorliegenden Erfindung auch 
Cellulose-Derivate, die durch polymeranaloge Reaktionen aus Cellulose erhaltlich sind. Solche chemisch modifizierten 
Cellulosen umfassen dabei beispielsweise Produkte aus Veresterungen bzw. Veretherungen, in denen Hydroxy- Wasser- 10 
stoffatome substituiert wurden. Aber auch Cellulosen, in denen die Ilydroxy-Gruppen gegen funktionelle Gruppen, die 
nicht iiber ein Sauerstoffatom gebunden sind, ersetzt wurden, lassen sich als Cellulose-Derivate einsetzen. In die Gruppe 
der Cellulose-Derivate fallen beispielsweise Alkalicellulosen, Carboxymethylcellulose (CMC), Celluloseester und - 
ether sowie Aminocellulosen. 

Die genannten Cellulosederivate werden vorzugsweise nicht allein als Desintegrationsmittel auf Cellulosebasis einge- 15 
setzt, sondern in Mischung mit Cellulose verwendet. Der Gehalt dieser Mischungen an Cellulosederivaten betragt vor- 
zugsweise unterhalb 50 Gew.-%, besonders bevorzugt unterhalb 20 Gew.-%, bezogen auf das Desintegrationsmittel auf 
Cellulosebasis. Besonders bevorzugt wird als Desintegrationsmittel auf Cellulosebasis reine Cellulose eingesetzt, die frei 
von Cellulosederivaten ist. 

Als wei teres Desintegrationsmittel auf Cellulosebasis oder als Bestandteil dieser Komponente kann mikrokristalline 20 
Cellulose verwendet werden. Diese mikrokristaUine CeUulose wird durch partielle Hydrolyse von Cellulosen unter sol- 
chen Bedingungen erhalten, die nur die amorphen Bereiche (ca. 30% der Gesamt-Cellulosemasse) der Cellulosen angrei- 
fen und vollstandig auflosen, die kristallinen Bereiche (ca. 70%) aber unbeschadet lassen. Eine nachfolgende Desaggre- 
gation der durch die Hydrolyse entstehenden mikrofeinen Cellulosen liefert die mikrokristallinen Cellulosen, die Primar- 
teilchengroBen von ca. 5 um aufweisen und beispielsweise zu Granulaten mit einer mittleren TeilchengroBe von 200 um 25 
kompakuerbar sind. 

Im Rahmen der vorliegenden Erfindung sind Wasch- und Reinigungsmittelformkorper bevorzugt, die zusatzlich ein 
Desintegrationshilfsmittel auf Cellulosebasis in den Formkorpern enthalten. Besonders bevorzugte Desintegrationsmit- 
tel auf Cellulosebasis werden dabei iiber Kompaktier- oder wasserfreie Agglomerations verfahren aufagglomeriert und 
bestehen zu mindestens 90 Gew.-% aus Teilchen mit GroBen oberhalb 400 um, vorzugsweise zu mindestens 66 Gew.-% 30 
aus Teilchen mit GroBen oberhalb 800 um und insbesondere zu mindestens 50 Gew.-% aus Teilchen mit GroBen ober- 
halb 1200 pm. 

Vor der Herstellung des Vorgemischs (Verfahrensschritt c)) konnen die Granulate bzw. Agglomerate aus den Verfah- 
rensschritten a) und b) nut feinteiligen Oberflachenbehandlungsmitleln "abgepudert" werden. Dies kann fur die Beschaf- 
fenheit und physikalischen Eigenschaften sowohl des Vorgemischs (Lagerung, Verpressung) als auch der fertigen 35 
Wasch- und Reinigungsmittelformkorper von Vorteil sein. Feinteilige Abpuderungsmittel sind im Stand der Technik alt- 
bekannt, wobei zumeist Zeolithe, Silikate oder andere anorganische Salze eingesetzt werden. Bevorzugt wird das \forge- 
misch jedoch mit feinteiligem Zeolith "abgepudert", wobei Zeolithe vom Faujasit-'fyp bevorzugt sind. 

Im Rahmen der vorliegenden Erfindung ist es bevorzugt, daB wenigstens eins der Verfahrensendprodukte aus den 
Schritten a) und b) nachtraglich mit pulverformigen Stoffen abgepudert wird, wobei als Abpuderungsmittel ein Zeolith 40 
vom Faujasit-Typ mit TeilchengroBen unterhalb 100 pm, vorzugsweise unterhalb 10 pm und insbesondere unterhalb 
5 pm ist und mindestens 0,2 Gew.-%, vorzugsweise mindestens 0,5 Gew.-% und insbesondere mehr als 1 Gew.-% einge- 
setzt wird. Voraussetzung fur die Abpuderung ist, daB das Pudermittel haftfest auf die Verfahrensendprodukte der 
Schritte a) bzw. b) aufgebracht wird, also nicht zu im Rahmen der vorliegenden Erfindung unerwunschten Feinanteilen 
fuhrt. 45 

Neben den genannten Bestandteilen Tensid, Builder und Desintegrationshilfsmittel, konnen uber das erfindungsge- 
maBe Verfahren weitere in Wasch- und Reinigungsmittel ubliche Inhaltsstoffe aus der Gruppe der Bleichmittel, Bleich- 
aktivatoren. Enzyme, Duftstoffe, Parfumtrager, Huoreszenzmittel, Farbstoffe, Schauminhibitoren, Siiikonole, Antired- 
eposilionsmittel, optischen Aufheller, Vergrauungsinhibitoren, Farbubertragungs-Inhibitoren und Korrosionsinhibitoren 
in die Wasch- und Reinigungsmittelformkorper eingebracht werden. 50 

Unter den als Bleichmittel dienenden, in Wasser H2O2 liefernden Verbindungen haben das Natriumperborattetrahydrat 
und das Natriumperboratmonohydrat besondere Bedeutung. Weitere brauchbare Bleichmittel sind beispielsweise Natri- 
umpercarbonat Peroxypyrophosphate, Citratperhydrate sowie H 2 0 2 liefemde persaure Salze oder Persauren, wie Per- 
benzoate, Peroxophthalate, Diperazelainsaure, Phthaloiminopersaure oder Diperdodecandisaure. 

Um beim Waschen bei Temperaturen von 60°C und darunter eine verbesserte Bleichwirkung zu erreichen, konnen 55 
Bleichaktivatoren als alleiniger Bestandteil oder als Inhaltsstotf der Komponente b) eingearbeitet werden. Als Bleichak- 
tivatoren konnen Verbindungen, die unter Perhydrolysebedingungen aliphatische Peroxocarbonsauren mit vorzugsweise 
1 bis 10 C-Atomen, insbesondere 2 bis 4 C-Atomen, und/oder gegebenenfalls substituierte Perbenzoesaure ergeben, ein- 
gesetzt werden. Geeignet sind Substanzen, die O- und/oder N-Acylgruppen der genannten C-Atomzahl und/oder gege- 
benenfalls substituierte Benzoyl gruppen tragen. Bevorzugt. sind mehrfach acylierte Alkylendiamine, insbesondere Te- 60 
traacetylethylendiamin (TAED), acyherte Triazinderivate, insbesondere l,5-Diacetyl-2,4-dioxohexahydro-l,3,5-triazin 
(DADHT), acyherte Glykolurile, insbesondere Tetraacetylglykoluril (TAGU), N-Acyhmide, insbesondere N-Nonanoyl- 
succinimid (NOSI), acyherte Phenolsulfonate, insbesondere n-Nonanoyl- oder Isononanoyloxybenzolsulfonat (n- bzw. 
i so- NOBS), Carbons aureanhydride, insbesondere Phthalsaureanhydrid, acylierte mehrwertige Alkohole, insbesondere 
Triacetin, Ethylenglykoldiacetat und 2,5-Diacetoxy-2,5-dihydrofuran. 65 

Zusatzlich zu den konventionellen Bleichaktivatoren oder an deren S telle konnen auch sogenannte Bleichkatalysato- 
ren in die Formkorper eingearbeitet werden. Bei diesen Stoffen handelt es sich um bleichverstarkende Ubergangsmetall- 
salze bzw. IJbergangsmetallkomplexe wie beispielsweise Mn-, Fe-, Co-, Ru - oder Mo-Salenkomplexe oder - carbon yl- 
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komplexe. Auch Mn-, Fe- Co, Ru-, Mo-, TV, V- und Cu-Komplexe mit N-haltigen Tripod-Liganden sowie Co, Fe-, Cu- 
und Ru-Amminkomplexe sind als Bleichkatalysatoren verwendbar. 

Als Enzyme komnien solche aus der Klasse der Proteasen, Lipasen, Amylasen, Cellulasen bzw. deren Gemische in 
Frage. Besonders gut geeignet sind aus Bakterienstammen oder Pilzen, wie Bacillus subtilis, Bacillus licheniformis und 
s Sireptomyces griseus gewonnene enzymatische Wirkstoffe. Vorzugsweise werden Proteasen vom Subtilisin-Typ und 
insbesondere Proteasen, die aus Bacillus lentus gewonnen werden, eingesetzt. Dabei sind Enzymmischungen, beispiels- 
wcisc aus Protease und Amylase oder Protease und Lipase oder Protease und Cellulase oder aus Cellulase und Lipase 
odcr aus Protease, Amylase und Lipase oder Protease, Lipase und Cellulase, insbesondere jedoch Cellulase- haltige Mi- 
schungen von besonderem Interesse. Auch Peroxidasen oder Oxidasen haben sich in einigen Fallen als geeignet erwie- 

io sen. Die Enzyme konnen an Tragerstoffen adsorbiert und/oder in Hiillsubstanzen eingebettet sein, urn sie gegen vorzei- 
lige Zcrsetzung zu schutzen. Der Anteil der Enzyme, Enzymmischungen oder Enzymgranulate in den erfindungsgema- 
Ben Formkorpern kann bei spiels weise etwa 0,1 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 0,5 bis etwa 5 Gew.-% betragen. 

/.nsiii/lich konnen die Wasch- und Reinigungsmitlelformkorper auch Komponenten enthalten, welche die Ol- und 
Iciiuuswaschbarkeit aus Textilien positiv beeinflussen (sogenannte soil repellents). Dieser Effekt. wird besonders deut- 

i> licit, wenn ein Textil verschmutzt wird, das bereits vorher mehrfach mit einem erfindungsgemaBen Waschmittel, das 
diese »">l- und fcttldsende Komponente enthalt, gewaschen wurde. Zu den bevorzugten 61- und fettlosenden Komponenten 
/anion bei spiels weise nichtionische Celluloseether wie Methylcellulose und Methylhydroxy-propylcellulose mit einem 
Anici! an Mcihoxyl-Gruppen von 15 bis 30 Gew.-% und an Hydroxypropoxyl-Gruppen von 1 bis 15 Gew.-%, jeweils be- 
/tycn aul den niehiionischen Celluloseether, sowie die aus dem Stand der Technik bekannten Polymere der Phthalsaure 

2() unJAKlcr der Tcrephihalsaure bzw. von deren Derivaten, insbesondere Polymere aus Ethylenterephthalaten unaVoder Po 
l\eih\lcnpl\kohcrephthaIaten oder anionisch und/oder nichtionisch modifizierten Derivaten von diesen. Besonders be- 
vtMT/.ULM von diesen sind die sulfonierten Derivate der Phthalsaure- und der Terephthalsaure-Polymere. 

Die l-omikorpcr konnen als opdsche Aufheller Derivate der DiarninosUlbendisulfonsaure bzw. deren Aikalimetall- 
sal/e enthalten. Gccignei sind z. B. Salzeder4,4VBis(2-aniUnCH4-morphokno-U^ 

25 lonsaure odor glcicharii^ aufgebaute Verbindungen, die anstelle der MorpholinoGruppe eine Diethanolaminogruppe, 
eine Molliylaniinojirup|K', eine Anilinogruppe oder eine 2-Methoxyethylaminogruppe U-agen. Weiterhin konnen Aufhel- 
ler vom Typ der sunstiiuiertcn Diphcnylstyrylc anwesend scin, z. B. die Alkalisalzc des 4,4'-Bis(2-sulfostyryl)-diphc- 
nyls. 4,4'-Bis(4-chlor-3-sulfostyryl)-diphenyls, oder 4-(4-Chlorstyryl)-4'-(2-sulfostyryl)-diphenyls. Auch Gemische der 
vorgenannten Aullieller konnen verwendet werden. 

30 Farb- und Dul'lsiolTc werden den erfindungsgemaBen Mitteln zugesetzt, um den asthetischen Eindruck der Produkte zu 
verbessern und deni Verbraucher neben der Weichheitsleistung ein visuell und sensorisch "typisches und unverwechsel- 
barcs" Produki zur Verfiigung zu stellen. Als Parfumole bzw. Duftstoffe konnen einzelne Riechstoffverbindungen, z. B. 
die synihctischen Produkte vom Typ der Ester, Ether, Aldehyde, Ketone, Alkohole und Kohlenwasserstofte verwendet 
werden. Riechstoffverbindungen vom Typ der Ester sind z. B. Benzylacetat, Phenoxyethylisobutyrat, p-tert-Butylcyclo 

35 hex y lace tat., Linalylacetat, Dimethylbenzylcarbinylacetat, Phenylethylacetat, Linalylbenzoat, Benzyl formi at, Ethylme- 
thylphcnylglycinat, Allylcyclohexylpropionat, Styrallylpropionat und Benzylsalicylat. Zu den Ethern zahlen beispiels- 
weise Bcnzylethylether, zu den Aldehyden z. B. die linearen Alkanale mit 8-18 C-Atornen, Citral, Citronellal, Citronel- 
lyloxyacetaldehyd, Cyclamenaldehyd, Hydroxycitronellal, Lilial und Bourgeonal, zu den Ketonen z. B. die Jonone, a- 
Isomethylionon und Methylcedrylketon, zu den Alkoholen Anethol, Citronellol, Eugenol, Geraniol, Linalool, Phenyle- 

40 thylalkohol und Terpineol, zu den Kohlenwasserstofren gehoren hauptsachlich die Terpene wie Limonen und Pinen. Be- 
vorzugt werden jedoch Mischungen verschiedener RiechstofFe verwendet, die gemeinsam eine ansprechende Duftnote 
erzeugen. Solche Parfumole konnen auch natiirliche RiechstofTgemische enthalten, wie sie aus pflanzlichen Quellen zu- 
ganglich sind, z. B. Pine-, Citrus-, Jasmin-, Patchouly-, Rosen- oder Ylang-Ylang-Ol. Ebenfalls geeignet sind Muskatel- 
ler, SalbeioL Kamillenol, Nelkenol, Melissenol, Minzol, Zimtblatterol, Lindenblutenol, Wacholderbeerol, Vetiverol, Oli- 

45 banumol, Galbanumol und Labdanumol sowie Orangenblutenol, Neroliol, Orangenschalenol und Sandelholzol. 

Die Duftstoffe konnen direkt in die erfindungsgemaBen Mittel eingearbeitet werden, es kann aber auch vorteiihaft 
sein, die Duftstoffe auf Trager aufzubringen, die die Haftung des Parfums auf der Wasche verstarken und durch eine 
langsamere Duftfreisetzung fur langanhaltenden Duft der TexUlien sorgen. Als solche Tragermateri alien haben sich bei- 
spielsweise Cyclodextrine bewahrt, wobei die Cyclcwdextrin-Parfum-Komplexe zusatzlich noch mit weiteren Hilfsstoffen 

50 beschichtet werden konnen. 

Es ist im Rahmen der vorliegenden Erfindung insbesondere bevorzugt, die Duftstoffe uber konzentrierte Duftstoff- 
Compounds, sogenannte "Duftperlen" in die Wasch- und Reinigungsmittelformkorper zu inkorporieren. Solche konzen- 
trierten Duftstoff-Compounds lassen sich nach den Verfahrensschritten a) oder b) herstellen, wobei es bevorzugt ist, 
wenn wenigstens eines der im Verfahrensschritt b) hergestellten Agglomerate Parfum enthalt. 

55 Die Herstellung von im erfindungsgemaBen Verfahren bevorzugt einzusetzenden "Duftperlen" wird beispielsweise in 
der alteren deutschen Patentanmeldung 197 46 780.6 (Henkel KGaA) beschrieben. Diese Anmeldung ottenbart ein Ver- 
fahren zur Herstellung von Duftstoff-Formkorpern, insbesondere Duftperlen, mit Schuttgewichten oberhalb von 700 g/1, 
bei dem ein festes und im wesentlichen wasserfreies Vorgemisch aus 

60 a) 65 bis 95 Gew.-% Tragerstoff(en), 

b) 0 bis 10 Gew.-% Hilfsstoff(en) sowie 

c) 5 bis 25 Gew.-% Parfum 

einer Granulation oder PreBagglomeradon unterworfen wird. 

65 Bevorzugte Tragerstorfe sind dabei ausgewShlt aus der Gruppe der Tenside, Tensidcompounds, Di- und Polysaccha- 
ride, Silikate, Zeolithe, Carbonate, Sulfate und Citrate und werden in Mengen zwischen 65 und 95 Gew.-%, vorzugs- 
weise von 70 bis 90 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gewicht der entstehenden Duftstoff-Formkdrper, eingesetzt. 
Neben den durch das oben beschrieben Verfahren herstellbaren "Duftperlen" ist im Verfahren der vorliegenden Erfin- 
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dung die Einarbeitung von Duftperlen bevorzugt, wie sie in der alteren deutschen Patentanmeldung 19746 781.4 (Hen- 
kel KGaA) beschrieben werden. In dieser Schrift wird ein Verfahren zur Herstellung duftverstarkter Wasch- oder Reini- 
gungsmittel bzw. Komponenten hierfur mil Scbuttgewichten oberhalb von 600 g/1 offenbart, bei dem ein festes und im 
wesentlichen wasserfreies Vorgemisch aus Wasch- oder Reinigungsmittelcompounds und/oder -rohstoffen hergestellt 
wird, das mindestens 0,1 Gew.-% Parfum, bezogen auf das Vorgemisch, enthalt und man dieses Vorgemisch einer PreB- 
agglomeration unterwirft. Solche duftverstarkten Wasch- und Reinigungsmittel oder die oben genannten Duftstoff- 
Formkorper konnen als Endprodukte eines Verfahrensschritls a) oder b) auch im erfindungsgemaBen Verfahren einge- 
setzt werden, sofern sie den Auswahlkriterien hinsichtlich der TeiichengroBen genugen. 

Urn den asthetischen Eindruck der erfindungsgemaBen Mittel zu verbessern, konnen sie mit geeigneten Farbstofren 
eingefarbt werden. Bevorzugte FarbstorTe, deren Auswahl dem Fachmann keinerlei Schwierigkeit bereitet, besitzen eine 
hohe Lagerstabilitat und Unempfindlichkeit. gegenuber den ubrigen Inhaltsstoffen der Mittel und gegen Licht sowie 
keine ausgepragte Substantivitat gegenuber Textilfasern, um diese nicht anzufarben. 

^ Es kann aus asthetischen Griinden erwiinscht. sein, Formkorper herzustellen, bei denen nur ein7.elne Phasen oder 
Schichten eingefarbt sind. Dies ist mit dem erfindungsgemaBen Verfahren problemlos in den unterschiedlichsten Varia- 
tionen moglich. So liegen - bedingt durch die Verfahrensschritte a) und b) - bereits mindestens zwei Phasen im Form- 
korper vor, von denen man nur eine oder aber beide unterschiedlich einfarben kann und so zu "gesprenkelten" Formkdr- 
pern gelangt. 

Das Einfarben der Verfahrensendprodukte der Zwischenschrkte a) bzw. b) kann auf herkomrnliche Weise durch die 
Zugabe von Farbstoffen oder Farbstofflosungen erfolgen. Bevorzugt ist ailerdings der Einsatz durchgefarbter Pudermit- 
tel, die die Oberflache der Verfahrensendprodukte aus den Zwischenschritten bedecken und so optisch ein durchgefarbtes 
Korn suggerieren. Hierdurch wird einerseits Farbstoff eingespart, andererseits werden Probleme durch die Inkorporation 
zu hoher Farbstoffmengen in die Formkorper und dernzufolge in die Waschflotte vermieden. 

Verfahrensschritt c) 

Der Verfahrensschritt c) umfaBt das Vereinigen der Granulate aus den Schritten a) und b)zu einem zu verpressenden 
Vorgemisch. Bei Mchrschrittablcttcn werden mchrcrc, unterschiedlich zusammcngcsctztc und/odcr gefarbtc Vorgcmi- 
sche bereitgestellt, Wie bereits ansatzweise dargeiegt, ist es hierzu nicht erforderlich, die Verfahrensendprodukte der 
Zwischenschritte a) und b) homogen zu vermischen, wobei diese Verfahrensweise bevorzugt ist. Man kann erfindungs- 
gemaB auch Zwei- und Mehrschichttabletten herstellen, indem man die Granulate aus den Schritten a) und b) erst unmit- 
telbar vor dem Verfahrensschrift d), dem Verpressen, vereinigt. 

Da Mehrschicht- bzw. Ring-Kern- oder Manteltabletten aber einen erhohten Verfahrensaufwand bedeuten und die 
Durchsatze (Zahl der Formkorper pro Zeiteinheit) der Tablettenpressen senken, ist es im Rahmen der vorliegenden Er- 
findung bevorzugt, die Verfahrensendprodukte der Zwischenschritte a) und b) vor dem Abfullen in die Matrize zu ver- 
mischen. Das Mischen der Verfahrensendprodukte aus den Zwischenschritten a) und b) kann zweckmaBigerweise in dem 
Mischer erfolgen, der bereits zur Herstellung der Agglomerate in Schritt b) gedient hat Ein batchweise ausgefuhrtes Ver- 
fahrens sane dann so aus, daB parallel zueinander die Zwischenschritte a) und b) ausgefuhrt werden und die Verfahren- 
sendprodukte des Schritts a) in den Mischer, der im Schritt b) Verwendung gefunden hat, uberfuhrt werden, wo sie mit 
den Verfahrensendprodukten des Schritts b) vermischt werden. Die auf diese Weise hergestellten Vorgemische konnen 
dann bis zur Weiterverarbeitung in Schritt d) zwischengelagert werden. 

Es ist aber auch moglich, einen kontinuierlichen ProzeB aufzubauen, bei dem Schritt c) in einem weiteren Mischer 
durchgefuhrt wird aus dem das zu verpressende Vorgemisch dann einer Tablettenpresse zugefuhrt wird. Diese Verfah- 
rensvariante ist insbesondere dann erforderlich, wenn in Schritt b) nicht nur ein Granuiat gebildet wird, sondern mehrere 
unterschiedlich zusammengesetzte Granulate produziert werden, die alle im Schritt c) vereinigt werden sollen. 

Bei der Auswahl der geeigneten Maschinen und Verfahrensparameter kann der Fachmann auf literaturbekannte Ma- 
schinen und Apparate sowie verfahrenstechnische Operationen zuruckgreifen, wie sie beispielsweise in W. Pietsch, "Size 
Enlargement by Agglomeration", Verlag Wiley, 1 99 1 , und der dort zitierten Literatur beschrieben sind. 

Die Anteile der einzelnen Verfahrensendprodukte aus den Schritten a) und b) im Vorgemisch konnen in breiten Berei- 
chen variieren, je nachdem welche Art von Formkorpern hergestellt werden soli. Es ist bei der Herstellung des \brge- 
mischs bevorzugt, daB der Anteil des im Schritt a) hergestellten Granulats im Vorgemisch c) 40 bis 95 Gew.-%, vorzugs- 
weise 50 bis 90 Gew.-% und insbesondere 60 bis 85 Gew.-%, bezogen auf das Vorgemisch, betragt. 

Verfahrensschritt d) 

Die Durchfuhrung des Verfahrensschrittes d) erfolgt durch Abfullen des in Schritt c) hergestellten Vorgemisches und 
Informbringen, insbesondere Verpressen zu Tabletten oder zu Pellets, wobei auf herkomrnliche Verfahren zur Herstel- 
lung von Formkorpern zuruckgegriffen werden kann. In der Tablettenpresse werden die Vorgemische in einer sogenann- 
ten Matrize zwischen zwei Stempeln zu einem festen Komprimat verdichtet. Dieser \brgang, der im folgenden kurz als 
Tabletderung bezeichnet wird, gliedert sich in vier Abschnitte: Dosierung, Verdichtung (elasusche Verformung), plasti- 
sche Verformung und AusstoBen. 

Die Tablettierung erfolgt in handelsublichen Tablettenpressen, die prinzipiell mit dEinfach- oder Zweifachstempeln 
ausgeriistet sein konnen. Im letzteren Fall wird nicht nur der Oberstempel zum Druckaufbau verwendet, auch der Unter- 
stempel bewegt sich wahrend des PreBvorgangs auf den Oberstempel zu, wahrend der Oberstempel nach unten driickt. 
Fur kleine Produkuonsmengen werden vorzugsweise Exzentertablettenpressen verwendet, bei denen der oder die Stem- 
pel an einer Exzenterscheibe befestigt sind, die ihrerseits an einer Achse mit einer bestimmten Umlaufgeschwindigkeit 
montiert ist. Die Bewegung dieser PreBstempel ist mit der Arbeitsweise eines ublichen Viertaktmotors vergleichbar. Die 
Verpressung kann mit je einem Ober- und Unterstempel erfolgen, es konnen aber auch mehrere Stempel an einer Exzen- 
terscheibe befesugt sein, wobei die Anzahl der Matrizenbohrungen entsprechend erweitert ist. Die Durchsatze von Ex- 
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zenterpressen variieren ja nach Typ von einigen hundert bis maximal 3000 Tabletten pro Stunde. 

Fur groBere Durchsatze wahlt man Rundlauftablettenpressen, bei denen auf einem sogenannten Malrizentisch eine 
groBere Anzahl von Matrizen kreisfdrmig angeordnet ist. Die Zahl der Matrizen variiert je nach Modell zwischen 6 und 
55, wobei auch groBere Matrizen im Handel erhaltlich sind. Jeder Matrize auf dem Matrizentisch ist ein Ober- und TJn- 
5 terstempel zugeordnet, wobei wiederum der PreBdruck aktiv nur durch den Ober- bzw. Unterstempel, aber auch durch 
beide Stempel aufgebaut werden kann. Der Matrizentisch und die Stempel bewegen sich urn eine gemeinsame senkrecht 
stehende Achse, wobei die Stempel mit Hilfe schienenartiger Kurvenbahnen wahrend des Umlaufs in die Positionen fur 
Befullung, Verdichtung, plastische Verformung und AusstoB gebracht werden. An den Stellen, an denen eine besonders 
gravierende Anhebung bzw. Absenkung der Stempel erforderlich ist (Berullen, Verdichten, AusstoBen), werden diese 

it) Kurvenbahnen durch zusatzliche Niederdruckstucke, Niederzugschienen und Aushebebahnen unterstiitzt. Die Befullung 
der Matrize erfolgt iiber eine starr angeordnete Zufuhreinrichtung, den sogenannten Fiillschuh, der mit einem Vorratsbe- 
halter fiir die Vorgemische verbunden ist. Der PreBdruck auf das jeweilige Vorgemisch ist iiber die PreBwege fur Ober- 
und Unterstempel individuell einstellbar, wobei der Druckaufbau durch das Vorbeirollen der Stempel schaftkopfe an ver- 
stellbaren Druckrollen geschieht. 

15 Rundlaufpressen konnen zur Erhohung des Durchsatzes auch mit zwei oder mehreren Fullschuhen versehen werden. 
Zur Herstellung zwei- und mehrschichtiger Formkorper werden mehrere Fullschuhe hintereinander angeordnet, ohne 
daB die leicht angepreBte erste Schicht. vor der weiteren Befullung ausgestoBen wird. Durch geeignete ProzeBfuhrung 
sind auf diese Weise auch Mantel- und Punkttabletten herstellbar, die einen zwiebelschalenartigen Aufbau haben, wobei 
im Falle der Punkttabletten die Oberseite des Kerns bzw. der Kernschichten nicht uberdeckt wird und somit sichtbar 

20 bleibL Auch Rundlauftablettenpressen sind mit Einfach- oder Mehrfachwerkzeugen ausriistbar, so daB beispiels weise 
ein auBerer Kreis mit 50 und ein innerer Kreis mit 35 Bohrungen gleichzeitig zum Verpressen benutzt werden. Die 
Durchsatze modemer Rundlauftablettenpressen betragen uber eine Million Formkorper pro Stunde. 

Im Rahmen der vorliegenden Erfindung geeignete Tablettiermaschinen sind beispielsweise erhaltlich bei den Firmen 
Apparatebau Holzwarth GbR, Asperg, Wilhelm Fette GmbH, Schwarzenbek, Hofer GmbH Weil, KTTJAN, Koln, KO- 

25 MAGE, Kell am See, KORSCH Pressen GmbH Berlin, Mapag Maschinenbau AG, Bern (CH) sowie Courtoy N.V., Halle 
(BE/LU). Besonders geeigneL ist beispielsweise die Hydraulische Doppeldruckpresse HPF 630 der Finna LAEIS, D. 

Die Formkorper konnen dabci in vorbestimmter Raumfonn und vorbestimmter GroBc gefcrtigt werden, wobei sic aus 
mehreren Phasen, d. h. Schichten, Einschlussen oder Kernen und Ringen bestehen konnen. Als Raumform kommen 
praktisch alle sinnvoll handhabbaren Ausgestaltungen in Betracht, beispielsweise also die Ausbildung als Tafei, die Stab- 

30 bzw. Barrenform, Wtirfel, Quader und entsprechende Raumelemente mit ebenen Seitenflachen sowie insbesondere zy- 
linderfbrmige Ausgestaltungen mit kreisformigem oder ovalem Querschnitt. Diese letzte Ausgestaltung erfaBt dabei die 
Darbietungsform von der Tablette bis zu kompakten Zylinderstiicken mit einem Verhaltnis von Hohe zu Durchrnesser 
oberhalb 1. 

Die portionierten PreBlinge konnen dabei jeweils als voneinander getrennte Einzelelemente ausgebildet sein, die der 

35 vorbestimmten Dosiermenge der Wasch- und/oder Reinigungsmittel entspricht. Ebenso ist es aber moglich, PreBlinge 
auszubilden, die eine Mehrzahl solcher Masseneinheiten in einem PreBling verbinden, wobei insbesondere durch vorge- 
gebene Sollbruchstellen die leichte Abtrennbarkeit portionierter kleinerer Einheiten vorgesehen ist. Fur den Einsatz von 
Textilwaschmitteln in Maschinen des in Europa ublichen Typs mit horizontal angeordneter Mechanik kann die Ausbil- 
dung der portionierten PreBlinge als Tabletten, in Zylinder- oder Quaderforrn zweckmaBig sein, wobei ein Durchrnesser/ 

40 Hohe- Verhaltnis im Bereich von etwa 0,5 : 2 bis 2 : 0,5 bevorzugt ist. Handelsubliche Hydraulikpressen, Exzenterpres- 
sen oder Rundlauferpressen sind geeignete Vorrichtungen insbesondere zur Herstellung derartiger PreBlinge. 

Die Raumform einer anderen Ausfuhrungsform der Formkorper ist in ihren Dimensionen der Einspulkammer von 
handelsublichen Haushaltswaschmaschinen angepaBt, so daB die Formkorper ohne Dosierhilfe direkt in die Einspulkam- 
mer eindosiert werden konnen, wo sie sich wahrend des Einspulvorgangs auflost. Selbstverstandlich ist aber auch ein 

45 Einsatz der Waschmittelformkorper iiber eine Dosierhilfe problemlos moglich. 

Ein weiterer bevorzugter Formkorper, der hergestellt werden kann, hat eine platten- oder tafelartige Struktur mit ab- 
wechselnd dicken langen und dunnen kurzen Segmenten, so daB einzelne Segmente von diesem "Riegel" an den Soll- 
bruchstellen, die die kurzen dunnen Segmente darstellen, abgebrochen und in die Maschine eingegeben werden konnen. 
Dieses Prinzip des "riegelrormigen" Formkorperwaschmittels kann auch in anderen geometrischen Formen, beispiels- 

50 weise senkrecht. stehenden Dreiecken, die lediglich an einer ihrer Seiten langsseits miteinander verbunden sind, verwirk- 
licht werden. Hier bietet es sich aus optischen Grunden an, die Dreiecksbasis, die die einzelnen Segmente miteinander 
verbindet, als eine Phase auszubilden, wahrend die Dreiecksspitze die zweite Phase bildet. Eine unterschiedliche Anfar- 
bung bei der Phasen ist in dieser Ausfuhrungsform besonders reizvoll. 

Nach dem Verpressen weisen die Wasch- und Reinigungsmittelformkorper eine hohe Stabilitat auf. Die BruchfesUg- 

55 keit zylinderformiger Formkorper kann iiber die MeBgroBe der diametralen Bruchbeanspruchung erfaBt werden. Diese 
ist besummbar nach 

IP 

a = 



Hierin steht 8 fur die diametrale Bruchbeanspruchung (diametral fracture stress, DFS) in Pa, P ist die Kraft in N, die zu 
dem auf den Formkorper ausgeubten Druck fuhrt, der den Bruch des Formkorpers verursacht, D ist der Formkorper- 
durchmesser in Meter und t ist die Hohe der Formkorper. 
65 Es ist nach dem erfindungsgemaBen Verfahren moglich und bevorzugt, daB im Verfahrensschritt d) PreBdrUcke einge- 
stellt werden, die zu Formkorpern mit Bruchharten von 20 bis 150 N, vorzugsweise von 40 bis 100 N und insbesondere 
von 50 bis 80 N fuhren. Werden mit dem erfindungsgemaBen Verfahren mehrphasige Wasch- und Reinigungsmittelform- 
korper hergestellt, so ist es wiederum bevorzugt, daB sich die Bruchharte der einzelnen Phasen um maximal ±15%, vor- 
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zugsweise urn maximal ±10%, unterscheidet. 

Durch die Menge an Vorgemisch, die im Verfahrensschritt d) verpreBt wird, laBt sich die Masse der Formkdrper exakt 
festlegen. Im Rahmen der vorliegenden Erflndung sind Verfahren bevorzugt, die zu Wasch- und Reinigungsmittelform- 
korpern mil einem Gewicht zwischen 10 und 150 g, vorzugsweise zwischen 20 und 100 g und insbesondere zwischen 35 
und 75 g fuhren. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren ist zur Herstellung von Universaiwaschmittein in Tabiettenform besonders geeignet 
Es lassen sich aber auch Colorwaschmittel hersteUen, indem auf den Einsatz von Bleichmitteln und Bleichaktivatoren 
verzichtet wird und an ihrer SteUe grobkornige Salze oder organische Oligocarbonsauren, beispielsweise Natriumcitrat 
Oder Citronensaure in die Formkorper eingebracht werden. Auch Spezialwaschmittel in Form kompakter Formkorper 
lassen sich problemlos hersteUen, indem beispielsweise texuipflegende Substanzen in einem der Verfahren sschritte a) 
oder b) zugegeben werden, oder bestimmte Inhaltsstoffe auf das Anforderungsprofil bestimmter Textilien abgestimmt 
werden. So ist nach dem erfindungsgemaBen Verfahren ebenfalls problemlos moglich, beispielsweise Wollwaschmittel 
in Tabiettenform bereimislellen. Der Fachmann ist durch das erfindungsgemaBe Verfahren in seiner Formulierungsfrei- 
heit nicht beeintrachdgt und kann ihm gelaufige Normal-, Universal- und Spezialwaschmittel mit Hilfe des erfindungs- 
gemaBen Verfahrens nun auch in Form kompakter Formkorper hersteUen. FormuUerungsbeispiele fur die unterschied- 
hchsten Waschmittel finden sich dabei beispielsweise in W.H. de Groot, I. Adamai, G.F. Moretti, "The Manufacture of 
Modem Detergent Powders", Verlag W. Hermann de Groot Academic Publishers, 1995. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren weist gegenuber herkommlichen Herstell verfahren fur Wasch- und Reinigungsmit- 
telformkorper eine Reihe von Vorteilen auf. Zum einen ist die PartikelgroBe im zu verpressenden Vorgemisch deutlich 
groBer als iiblich, zum anderen ist die PartikelgroBenverteilung relativ eng. Ohne durch die Theorie beschrankt sein zu 
wollen, geht die Anmelderin von der Annahme aus, daB durch die groBeren Partikel ein hdherer PreBdruck auf das zu ta- 
blettierende Gemisch ausgeiibt werden kann, ohne daB die LosUchkeit hiervon negativ beeinfluBt wird. Bei herkommli- 
chen feinteiligeren Vorgemischen wird durch den PreBdruck eine Verdichtung herbeigefuhrt, in der die feinen Partikel 
die Liicken zwischen den groberen Partikeln fullen, was im ExtremfaU zu einem kompakten und durchweg haftfest ver- 
bundenen Formkorper fuhrt, der schlecht loslich ist. Durch den nahezu volUgen AusschluB feinteiliger Stoffe im Vorge- 
misch und eine relativ enge GroBenverteilung konnen nach dem erfindungsgemaBen Verfahren Formkorper hergesteUt 
werden, die cincn Lccrraumvolumcn zwischen den haftfest verbundenen "Pcrlcn" aufweisen und trotz hohcr Dichtc schr 
gut losUch sind. Dieser Effekt wird durch den Einsatz groBer Anteile von Verfahrensendprodukten des Zwischenschritts 
a) verstarkt. 

Bedingt durch die ausgezeichnete Reproduzierbarkeit bei der Herstellung der Verfahren sendprodukte im Zwischen- 
schntt a) ist das Vorgemisch sehr homogen zusammengesetzt. Jedes (idealerweise "perienformige") Granulatkorn aus 
dem zwischenschntt a) weist verfahrensbedingt die gleiche Zusammensetzung auf und ist immer nahezu gleich groB wie 
die iibrigen Kbrner. Durch die wasserarme bzw. ganzlich wasserfreie HersteUmogUchkeit werden QuaUtatsschwankun- 
gen durch unterschiedliche Wassergehalte im Vorgemisch eliminiert. Beim Verfahrensschritt d) haben diese Eigenheiten 
des erfindungsgemaBen Verfahrens den Vorteil, daB die Sen wankung der Tablettenharte auf ein Minimum reduziert wird. 
Wahrend iibliche zu tablettierende Vorgemische bei einem fest eingestellten PreBdruck der Tablettenpresse Formkorper 
liefern, die in ihrer Harte urn bis zu 30% schwanken konnen, liegen diese Schwankungsbreiten beim erfindungsgemaBen 
Verfahren deutlich unter 10%. 49 

Die Verfahrensreihenfolge des erfindungsgemaBen Verfahren ist optimiert, da ein spateres Zumischen weiterer In- 
haltsstoffe entfallt. FeinteiUge Inhaltsstoffe, die man einzusetzen wiinscht, konnen an die groBen Partikel "angeklebt" 
werden, was bei der Einfarbung der Partikel wie oben dargelegt, groBe Vorteile hat. Auch die Einarbeitung von Duftstof- 
fen oder anderen flussigen Inhaltsstoffen uber "Duftperlen" bzw. "Aktivsubstanzperlen" bedingt, daB die Migradonsnei- 
gung dieser Stoffe bei der Verpressung minimiert wird, was sich vorteilhaft auf die Eigenschaften der erhaltenen Fonn- 
korper auswirkt. 

So sind die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren hergesteUten Wasch- und Reinigungsmittelformkorper auch un- 
verpackt lagerstabil, harten nicht nach und benougen keine luftdichte Einzelverpackung. Gegenuber herkommlichen 
Formkorpern zeichnen sie sich durch eine hohere Harte und bessere LosUchkeit aus, so daB sie auch uber Einspulkam- 
mern von Haushaltswaschmaschinen dosiert werden konnen. Des weiteren sind sie auch bei plotzlicher Beanspruchung 
wie beispielsweise Fall stabil und neigen dabei weder zum Bersten noch zu Kantenbrucherscheinungen. 

Beispiele 



Beispiel 1 

Zu spriihgetrockneten Granulaten SI und S2 (Zusammensetzung siehe TabeUe 1) wurden in einem Chargenmischer 
(20 Liter), der nut einem Messerkopf-Zerkleinerer (Zerhacker) ausgeriistet war, weitere Bestandteile, einschlieBlich ei- 
nes Bindemittels, zugegeben. Die Zugabe der gegebenenfaUs vorhandenen bei Temperaturen unterhalb 45°C und einem 
Druck von 1 bar flussigen nichtionischen Tenside erfolgte im Mischer in den Pulverstrom durch das Verspruhen durch 
Diisen. Danach wurde die Mischung noch 2 Minuten homogenisiert und im AnschluB daran einem 2-Schnecken-Extru- 
der zugefuhrt, dessen Granulierkopf auf Temperaturen zwischen 50 und 65°C, vorz.ugsweise auf 62°C, vorgewarmt war. 
Unter der Schereinwirkung der Extruderschnecken wurde das Vorgemisch plastifiziert und anschl'ieBend bei einem 
Druck zwischen 50 und 100 bar, vorzugsweise urn 78 bar, durch die Extruderkopf-Lochdusenplaue zu feinen Strangen 
mit einem Durchmesser von 1,4 mm extrudiert, welche nach dem Dusenaustritl mittels eines Abschiagmessers zu ange- 
nahen kugelformigen Granulaten zerkleinert wurden (Lange/Durchmesser-Verhaltnis etwa 1, HeiBabschlag). Die anfal- 
lenden warmen Granulate wurden eine Minute in einem marktgangigen Rondiergerat vom Typ Marumerizer® verrundet 
und gegebenenfaUs mit einem feinteiligen Pulver uberzogen. Das Schuttgewicht der hergesteUten Extrudate Al und 
lag bei 800 ±50 g/1, die TeilchengroBen lagen vollstandig zwischen 1200 und 1500 urn die Zusammensetzung dieser Ver- 
fahren sendprodukte des Zwischenschritts a) ist in TabeUe 2 angegeben. 
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Tabelle 1 

Zusammensetzung der spriihgetrockneten Granulate [Gew.-%] 



5 




SI 


S2 




C 9 -C, y Alkylbenzolsul fonat 


26,3 


12,07 


10 


Talgfettalkohol mit durchschnittlich 5 EO 


1,1 


- 




C^-Cu-Natriumfcttsfiureseife 


1,4 


3,0 


15 


Natriumhydroxid 


- 


0,03 




Natriumcarbonat 


9,4 


4,15 




Na-Hydroxyethan- 1 , 1 -diphosphonat 


- 


0,8 


20 


Polyvinylpyrrolidon 


- 


0,8 




Copolymeres Natriumsalz der Acryl- 


4,0 


4,15 


25 


saure und Malemsaure 








Zeolith A, bezogen auf wasserfreie 


39,5 


57,75 




Aktivsubstanz 






30 


amorphes Natriumdisilikat 


2,8 






Wasser 


13,6 


16,65 


35 


Salze aus Losungen 


Rest 


Rest 



40 



45 



50 



55 



60 
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Tabelle 2 

Zusammensetzung der Verfahrensendprodukte aus Zwischenschritt a) [Gew.-%] 





A 1 


A2 


spriihgetrocknetes Granulat 


/CI n fQl ^ 
O 1 ,\J I ) 


65 71 


C , 2 - C , 8 - Fetta 1 ky lsu u at * 




1 1 jOJ 


Copolymeres Natnumsaiz der Acryjsaure una 
Her Maleinsaure 




7 96 


Natri umperboratmonohydrat 


20,0 




Polyethylenglykol (4000 gmol* 1 ) 


6,0 


3,59 


C, 2 -C| fc -Fettalkohol mit durchschnittlich 7 EO 


4,0 


8,92 


Trinatri umci trat-di hydrat 




6,99 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



*: Zusammensetzung des Fettalkylsulfais: 

in Beispiel Al: 92,00 Gew.-% Aktivsubstanz, 3,70 Gew.-% Natriumsulfat, 2,80 Gew.-% son- 
stige Salzc aus Rohstoflen und unsulfierte Anteile sowie 1,50 Gew,-% Wasser 
in Beispiel A2: 75 Gew.-% C, 2 -C l8 -Alkylsulfat, 17 Gew.-% Natriumsulfat, 3 Gew.-% Natri- 
umcarbonat, 1 Gew.-% Wasser, Rest Salze aus Losungen 

Zur Herstellung der Verfahrensendprodukte aus dem Zwischenschritt b) wurden in einem Lodige-Pflugscharmischer 
ein soil-release-Polymer, Enzyme, Entschaumer und Bleichaklivator vorgelegt und bei laufendem Mischwerkzeug nut 
Parfumdl und einem wasserfrei gequollenem Polymer bespruht. Nach einer Agglomerationszeit von 30 Sekunden wurde 
ein Pudermittel zugegeben. Nach 30 Sekunden waren die Agglomerate mit dem Pudermittel uberzogen. Die Zugabe des 40 
Desintegrationshilfsmittels auf Cellulosebasis erfolgte zuletzt, ohne daB eine intensive Benetzung mit der Agglomerau- 
onsflussigkeit auftrat. Die ertialtenen Agglomerate batten TeilchengroBen zwischen 1000 und 1600 urn, lhre Zusammen- 
setzung ist in Tabelle 3 angegeben. 

45 



50 



55 



60 



65 
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Tabelle 3 

Zusarnmensetzung des Verfahrensendprodukts aus Zwischenschritt b) [Gew.-%] 



5 




B 




Terephthalsaure-Ethylenglycol-PEG-Ester 


4,8 


10 


Enzymgemisch (Protease, Lipolase, Cellulase, 
Amylase 


11,3 


1 c 
ID 


Paraffin-Silikon-Entschaumer 15% auf Soda 


18,2 


Tetraacetylethylendiamin 


33,4 




ParfumSl 


1,9 


20 


Hydroxypropylstarke, 5% in Glycerin gequollen 


1,9 




Zeolith A (Pudermittel) 


1,9 


25 


Cellulose-Sprengmittel 


26,6 



Im Vcrfahrcnsschritt c) wurden 79,33 Gcw.-% dcs Extrudats Al mit 20,67 Gcw.-% dcs Granulats B vcrmischt und an- 
schlieBend im Verfahrensschritt d) auf einer Exzenterpresse zu erfindungsgemaBen Formkorpern El verpreBt. Die Ta- 
bletten hatten einen Durchmesser von 44 mm, eine Hone von 17 mm und ein Gewicht von 36 g. 
30 Die Harte der Tabletten wurde durch Verformung der Tablette bis zum Bruch gemessen, wobei die Kraft auf die Sei- 
tenflachen der Tablette einwirkte und die maximale Kraft, der die Tablette standhielt, ermittelt wurde. 

Zur Bestimmung des Tablettenzerfalls wurde die Tablette in ein Becherglas mit Wasser gelegt (600 ml Wasser, Tern- 
peratur 30°C) und die Zeit bis zum vollstandigen Tabletten zerf all gemessen. 

Zur Bestimmung des Ruckstandsverhaltens bzw. des Loslichkeitsverhaltens (L-Test) wurde eine Tablette in ein 2 1-Be- 
35 cherglas unter Riihren (800 U/min mit Laborruhrer/Propeller-Ruhrkopf; 1,5 cm vom Becherglasboden entfernt zentriert) 
zu einem Liter Wasser gegeben und 1,5 Minuten bei 30°C geruhrt. Der Versuch wurde mit Wasser einer Harte von 16°d 
durchgefuhrt. AnschbeBend wurde die Waschlauge durcb ein Sieb (80 urn) abgegossen. Das Becherglas wurde mit sehr 
wenig kaltem Wasser iiber dern Sieb ausgespiilt. Es erfolgte eine 2fach-Besummung. Die Siebe wurden im Trocken- 
schrank bei 40°C ±2°C bis zur Gewichtskonstanz getrocknet und der Waschmittelriickstand ausgewogen. Der Ruckstand 
40 wird als Mittelwert aus den beiden Einzelbestimmungen in Prozent angegeben. Bei Abweichungen der Einzelergebnisse 
um mehr als 20% voneinander werden ublicherweise weitere Versuche durchgefuhrt; dies war bei den vorliegenden Un- 
tersuchungen aber nicht erforderlich. 

Die physikalischen Eigenschaften der Waschmitteltabletten zeigt Tabelle 4, 

45 Tabelle 4 



Waschmitteltabletten (physikalische Daten) 





El 


Bruchharte [N] 


50 


Zerfallszeit [s] 


12 


L-Test (Ruckstand) [Gew.-%] 


18 


Fall test aus 1 m Hdhe 


stabil, kein Kantenbruch 



60 

Beispiel 2 

Durch Abmischung der einzelnen Bestandteiie in einem Lodige-Pflugscharmischer (Verfahrensschritt c)) wurden zwei 
65 Vorgemische hergestellt, die anschiieBend durch aufeinanderfolgendes Befiiilen der Matrizen einer Exzenterpresse zu 
zweischichtigen Tabletten E2 verpreBt wurden. Der Anteil der blauen Phase an der Tablette betrug 25%, der Anteil der 
weiBen Phase 75%. Als Endprodukt des Teilschritts a) wurden die oben beschriebenen Extrudate Al eingesetzt, das Ver- 
fahrensendprodukt des Teilschritts b) ergibt sich aus den Angaben in Tabelle 5 dadurch, daB alle Inhaltsstoffe mit Aus- 
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nahme der Extrudate Al in einem Mischgranuiator agglomeriert wurden. Die TeilchengroBe dieser Agglomerate lag 
schen 1200 und 1400 Mm. 

Die Zusamrnensetzung der einzelnen Phasen ist in Tabelle 5 wiedergegeben: 



TabeUe 5 

Zusamrnensetzung der Zweischichttabletten (nach Schichten gegliedert) [Gew.-%] 





blaue Phase 


weiijc rnase 


Terephthalsaure-Ethylenglycol-PEG-Ester 




1 ^9 


Enzymgemisch (Protease, Lipolase, Cellulase, 
Amylase 


9,35 




Paraffin-Silikon-Entschaumer 15% auf Soda 


3,75 




Tetraacetylethylendiamin 






Duttperien* 


4,00 


4,00 


Hydroxypropylstarke, 5% in Glycerin gequollen 


0,40 


0,40 


Extrudat Al 


76,60 


75,24 


Zeolith A (Pudermittel) 




0,40 


Zeolith A (Pudermittel), blau eingefarbt 


0,40 




Cellulose-Sprengmittel 




5,50 


Cellulose-Sprengmittel, blau eingefarbt 


5,50 





* Duftperlen, hergestellt nach der Lehre der alteren deutschen Patentanmeldung 197 46 780.6, 
enthaltend 10 Gew.-% Parfxim 

Der HersteUungsschritt d) erfolgte, indern zuerst das Vorgemisch fur die weiBe Phase eingefiiUt und leicht vorgepreBt 
wurde und anschlieBend das Vorgemisch fur die blaue Phase zugefullt und der Formkorper endverpreBt wurde. 
Die physikahschen Eigenschaften der Zweischicht-Waschmitteitabletten zeigt TabeUe 6. 



TabeUe 6 

Waschmitteltabletten (physikalische Daten) 





E2 


Bnichharte [N] 


60 


Zerfallszeit [s] 


6 


L-Test (Ruckstand) [Gew.-%] 


18 


Falltest aus 1 m Hohe 


stabil, kein Kantenbruch 



Beispiel 3 

Analog zu Beispiel 2 wurden zweischichUge Wasch- und Reinigungsmitlelforrnkorper hergesteUt, wobei als Endpro- 
dukt des Verfahrensschritts a) das oben beschriebene Extrudat A2 eingesetzt wurde. Die Zusamrnensetzung des Verfan- 
rensendprodukts aus dem Schritt b) war dabei ebenfaUs unterschiedlich und ergibt sich wiederum aus der nachfolgenden 
TabeUe indem aUe Bestandleile auBer A2 zu Teilchen mil GroBen zwischen 1200 und 1400 urn granuUert wurden. 

Im Unterschied zum Beispiel 2 wird in diesem Beispiel das Bteichmiitel nicht uber das Produkt des Schntis a), son- 



DE 198 08 758 A 1 

dem uber den Schritt b) in das Verfahren eingebracht. Die Zusammensetzung der einzelnen Phasen zeigt Tabelle 7: 

Tabelle 7 

Zusammensetzung der Zweischichttabletten (nach Schichten gegliedert) [Gew.-%] 





blaue Phase 


weiBe Phase 


Terephthalsaure-Ethylenglycol-PEG-Ester 


1,00 


1,00 


Enzymgemisch (Protease, Lipolase, Cellulase, 
Amylase 


2,35 


2,35 


Paraffin-Silikon-Entschaumer 15% auf Soda 


3,75 


3,75 


Tetraacetylethylendiamin, blau eingefarbt 


21,00 


- 


Natriumpercarbonat 


- 


21,00 


Duftperlen* 


4,00 


4,00 


Hydroxypropylstarke, 5% in Glycerin gequollen 


0,60 


0,60 


Extrudat A2 


61,50 


61,50 


Zeolith A (Pudermittel) 




0,30 


Zeolith A (Pudermittel), blau eingefarbt 


0,30 




Cellulose-Sprengmittel 




5,50 


Cellulose-Sprengmittel, blau eingefarbt 


5,50 





* Duftperlen, hergestellt nach der Lehre der alteren deutschen Patentanmeldung 197 46 780.6, 
enthaltend 10 Gew.-% Parftim 

Der Herstellungsschritt d) erfolgte analog zu Beispiel 2, indem zuerst das Vorgemisch fiir die weiBe Phase eingefullt 
und leicht vorgepreBt wurde und anschlieBend das Vorgemisch fiir die blaue Phase zugefullt und der Formkorper E3 end- 
verpreBt wurde. 

Die physikalischen Eigenschaften der Zweischicht-Waschmitteltabletten zeigt Tabelle 8. 



TabeUe 8 

Waschmitteltabletten (physikalische Daten) 





E3 


Bruchharte [N] 


50 


Zerfallszeit [s] 


10 


L-Test (Ruckstand) [Gew.-%] 


16 


Falltest aus 1 m Hone 


stabil, kein Kantenbruch 



Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung von Wasch- und Reinigungsmittelformkorpern, umfassend die Schritte 

a) Verarbeitung wenigstens iiberwiegend fester, feinteiliger Inhaltsstoffe im plastifizierten Zustand zu schiitt- 
und rieselfahigen (iranulaten ho her Dichte, 
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b) Herstellung eines oder mehrerer Agglomerate aus weiteren optional einzusetzenden Inhaltsstoffen, 

c) Vereinigen der Granulate aus den Schritten a) und b) zu zu verpressenden \brgemischen und 

d) Verpressen der Vorgemische zu ein- oder mehrphasigen Forrnkorpern, 

dadurch gekennzeichnet, daB die in den Schritten a) und b) hergestellten Granulate im wesentlichen frei von Fein- 
anteilen sind und TeilchengroBen zwischen 800 und 2000 um aufweisen. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB daB die in den Schritten a) und b) hergestellten Gra- 
nulate zu mindestens 7:> Gew.-% aus Teilchen der TeilchengroBen zwischen 800 und 1600 um bestehen. 

3. Verfahren nach einem der Anspruche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB daB die in den Schritten a) und b) 
hergestellten Granulate zu mindestens 60 Gew.-% aus Teilchen der TeilchengroBen zwischen 1200 und 1500 um be- 
stehen r 



4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Herstellung der schutt- und rie- 
selfahigen Granulate hoher Dichte in Schritt a) durch Zusammenfugen von Wasch- oder Reinigungsmittelcom- 
pounds und/oder -rohstofTen unter gleichzeitiger oder anschlieBender Formgebung erfolgt, wobei zunachst. ein fe- 
stes Vorgemisch hergestellt wird, welches Einzelrohstoffe und/oder Compounds enthalt, die bei Raumtemperatur 
und einem Druck von 1 bar als Feststoff vorliegen und einen Schmelzpunkt bzw Erweichungspunkt nicht unter 
45 C aufweisen, sowie gegebenenfalls bis zu 10 Gew.-% bei Temperaturen unter 45°C und einem Druck von 1 bar 
flussige nichtiomsche Tenside enthalt, und unter Einsatz von Verdichtungskraften bei Temperaturen von mindestens 
45°C in ein Korn uberfuhrt sowie gegebenenfalls anschlieBend weiterverarbeitet oder aufbereitet werden mit den 
MaBgaben, daB 

- das Vorgemisch im wesentlichen wasserfrei ist und 

- im Vorgemisch mindestens ein Rohstoffoder Compound, der bzw. das bei einem Druck von 1 bar und Tem- 
peraturen unterhalb von 45°C in fester Form vorliegt, unter den Verarbeitungsbedingungen aber als Schmelze 
vorliegt, wobei diese Schmelze als polyfunktioneller, in Wasser loslicher Binder dient, welche bei der Herstel- 
lung der Mittel sowohl die Funktion eines Gleitmittels als auch eine Kleberfunktion fur die festen Wasch- oder 
Reinigungsmittelcompounds- bzw. -rohstoffe ausubt, bei der Wiederauflosung des Mittels in waBriger Flotte 
hingegen desinlegrierend wirkt. 

5. Verfahren nach cincm der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Herstellung der schutt- und ric- 
seltahigen Granulate hoher Dichte in Schritt a) dadurch erfolgt, daB zunachst ein testes \brgernisch hergestellt wird, 
das mindestens ein nicht-waBriges Bindemittel enthalt und einen festen Rohstoff oder feste Rohstoffe aus einer 
Rohstoffklasse, der bzw. die bei Raumtemperatur und einem Druck von 1 bar als Feststoff vorliegt bzw. vorliegen 
und einen Schmelzpunkt bzw. Erweichungspunkt nicht unter 45°C aufweist bzw. aufweisen, in Mengen von minde- 
stens 50 Gew.-% enthalt und das Vorgemisch unter Einsatz von Verdichtungskraften bei Temperaturen von minde- 
stens 45°C in ein Korn uberfuhrt sowie gegebenenfalls anschlieBend weiterverarbeitet oder aufbereitet wird mit 
den MaBgaben, daB 

- das Vorgemisch im wesentlichen wasserfrei ist und 

- im Vorgemisch mindestens ein nicht-waBriges Bindemittel, das bei einem Druck von bar und Temperaturen 
unterhalb von 45°C in fester Form vorhegt, unter den Verarbeitungsbedingungen aber als Schmelze vorliegt, 
wobei diese Schmelze als polyfunktioneller, in Wasser loslicher Binder dient, welche bei der Herstellung der 
Mittel sowohl die Funktion eines Gleitmittels als auch eine Kleberfunktion fur die festen Rohstoffe ausubt bei 
der Wiederauflosung des Mittels in waBriger Flotte hingegen desintegrierend wirkt, 

- und ein Schiittgewicht von mindestens 600 g/1 eingestellt wird. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Herstellung der schutt- und rie- 
selfahigen Granulate hoher Dichte in Schritt a) durch Zusammenfugen von Wasch- oder Reinigungsmittelcom- 
pounds und/oder -rohstoffen unter gleichzeitiger oder anschlieBender Formgebung erfolgt, wobei man zunachst ein 
Vorgemisch herstellt, welches Einzelrohstoffe und/oder Compounds, die bei Raumtemperatur und einem Druck von 
1 bar als Feststoffe vorliegen, enthalt, und anschlieBend dieses Vorgemisch unter Einsatz von Verdichtungskraften 
in em Korn uberfuhrt sowie gegebenenfalls daran anschlieBend weiterverarbeitet oder aufbereitet, mit der MaBgabe, 
daB das Vorgemisch im wesentlichen wasserfrei ist und man ein unter den Formgebungsbedingungen, insbesondere 
auch bei Raumtemperatur und einem Druck von 1 bar, flussiges Formgebungshilfsmittel in Form eines in nicht- 
waBriger oder wasserarmer Losung gequollenen Polymers einsetzt. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB die Herstellung der Agglomerate in 
Schntt b) im wesentlichen wasserfrei erfolgt. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB die Herstellung der Agglomerate un- 
ter Zusatz von Plastifizier- und/oder Gleitmitteln erfolgt. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB als Plastifizier- und/oder Gleitmittel Polyethylenely- 
cole oder ethoxylierte Alkohole eingesetzt werden. 

10. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet daB als Plastifizier- und/oder Gleitmittel wasserfrei ee- 
quollene Polymere eingesetzt werden. 

11. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB die in Schritt b) hergestellten Ag- 
glomerate durch Ankleben der feinteiligeren an die im Schritt a) erhakenen Granulate erhalten werden. 

12. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daB der Anteil des im Schrift a) herge- 
stellten Granulats im Vorgemisch c) 40 bis 95 Gew.-%, vorzugsweise 50 bis 90 Gew.-% und insbesondere 60 bis 
85 Gew.-%, bezogen auf das Vorgemisch, betragt. 

13. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daB wenigstens eines der in Schritt b) 
hergestellten Agglomerate Enzym(e) enthalt. 

14. Verfahren nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, daB wenigstens eines der in Schritt b) hergestellten Ag- 
glomerate granulierte Enzym(e) mit TeilchengroBen oberhalb 700 um enthalt. 

15. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 14, dadurch gekennzeichnet, daB wenigstens eines der in Schritt b) 
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hergestellten Agglomerate Parfum enthalt. 

16. Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, daB das/die Agglomerat(e), das/die Parfum enthalt/enl- 
halten nach der Lehre der alteren deulschen Patentanmeldung P 197 46 780.6 cxier der Lehre der alteren deutschen 
Patentanmeldung P 197 46 781.4 hergestellt wurde. 

17. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 16, dadurch gekennzeichnet, daB wenigstens eine der in Schritt b) 
hergestellten Agglomerate ein Desintegrationsmittel auf Cellulosebasis enthalt. 

18. Verfahren nach Anspruch 17, dadurch gekennzeichnet, daB daB wenigstens eines der in Schritt b) hergestellten 
Agglomerate ein kompaktiertes oder wasserfrei agglomeriertes Desintegrationsmittel auf Cellulosebasis enthalten, 
das zu mindestens 90 Gew.-% aus Teilchen mit GroBen oberhalb 400 um, vorzugsweise zu mindestens 66 Gew.-% 
aus Teilchen mit GroBen oberhalb 800 um und insbesondere zu mindestens 50 Gew.-% aus Teilchen mit GroBen 
oberhalb 1200 um besteht. 

19. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 18, dadurch gekennzeichnet, daB im Verfahrensschritt d)PreBdrucke 
eingestellt werrien, die zu Formkorpern mit. Bruchharten von 20 bis 1 50 N, vorzugsweise von 40 bis 1 00 N und ins- 
besondere von 50 bis 80 N fiihren. 

20. Verfahren nach Anspruch 19, dadurch gekennzeichnet, daB mehrphasige Wasch- und Reinigungsmittelform- 
korper hergestellt werden, wobei sich die Bruchharte der einzeinen Phasen um maximal ±15%, vorzugsweise um 
maximal ±10%, unterscheidet. 

21. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 20, dadurch gekennzeichnet, daB die erhaltenen Wasch- und Reini- 
gungsmittelformkdrper ein Gewicht zwischen 10 und 150 g, vorzugsweise zwischen 20 und 100 g und insbesondere 
zwischen 35 und 75 g aufweisen. 



